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ABSTRAKT 

Tato bakalářská práce se zabývá navržením metodiky stanovení amoniakálního dusíku 

v reálných matricích, zejména odpadních produktech bioplynové stanice. Byl vybrán 

nejvhodnější postup stanovení s ohledem na matrici vzorku, laboratorní instrumentaci, rychlost, 

citlivost a náročnost. Navržená metodika se skládá ze dvou po sobě jdoucích kroků, kterými je 

destilace a následné spektrofotometrické stanovení pomocí mobilních souprav. Destilace je 

výbornou metodou pro separaci amoniakálního dusíku díky její selektivitě. Využitím 

spektrofotometrické metody se docílí, v porovnání s volumetrickou metodou, snížení mezi 

stanovitelnosti, a použitím mobilních souprav, které jsou svými výsledky srovnatelné 

s laboratorním stanovením, se zkrátí doba analýzy. Metodika byla optimalizována pro dosažení 

přesných a správných výsledků. K ověření metodiky byly analyzovány vzorky digestátu, který 

je odpadním produktem bioplynové stanice. Je to nehomogenní materiál, bohatý na 

amoniakální dusík.  Pomocí optimalizované metodiky bylo stanoveno procentuální hmotnostní 

zastoupení amoniakálního dusíku v těchto vzorcích, které se pohybovalo v rozmezí  

0,18-0,55 %. Se snižující se homogenitou digestátu klesalo procentuální zastoupení 

amoniakálního dusíku. 

ABSTRACT 

This bachelor thesis focuses on the design of a methodology for the determination of 

ammoniacal nitrogen in real matrices, especially biogas plant waste products. The most 

appropriate determination procedure was selected with regard to sample matrix, laboratory 

instrumentation, speed, sensitivity and difficulty. The suggested methodology consists of two 

consecutive steps, which are distillation and subsequent spectrophotometric determination 

using mobile kits. Distillation is an excellent method for the separation of ammoniacal nitrogen 

due to its selectivity. The use of the spectrophotometric method results in a reduction of the 

limit of quantification compared to the volumetric method, and the use of mobile kits, which 

are comparable to the laboratory determination, reduces the analysis time. The methodology 

has been optimised to achieve accurate and correct results. To verify the methodology, samples 

of digestate, which is the waste product of a biogas plant, were analysed. It is an inhomogeneous 

material, rich in ammoniacal nitrogen.  Using the optimised methodology, the percentage by 

weight of ammonia nitrogen in these samples was determined and ranged from 0.18-0.55 %. 

The percentage of ammonia nitrogen decreased with decreasing digestate homogeneity. 

KLÍČOVÁ SLOVA 

Amoniakální dusík, spektrofotometrie, destilace, digestát 

KEYWORDS 

Ammoniacal nitrogen, spectrophotometry, distillation, digestate  
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1. ÚVOD 

Amoniak je významnou součástí životního prostředí, ať už jsou jeho zdrojem přírodní procesy 

nebo lidská činnost. Je to plynná látka, která je nebezpečná a toxická. Vzniká jako odpadní 

produkt v zemědělství, průmyslu a dopravě. Má negativní vliv na atmosféru, pedosféru i 

hydrosféru. Je však ale i velice důležitou látkou, protože je součástí hnojiv a používá se jako 

chladící médium. Rostliny vstřebávají dusík jako formu živiny. V bioplynových stanicích se 

zpracovávají různé odpadní materiály přírodního typu a přetváří tento materiál na bioplyn. Při 

tomto procesu dochází ke vzniku odpadního produktu, zvaného digestát. Digestát je 

nehomogenní směs složená ze separátu (pevná část) a fugátu (kapalná část). Fugát je látka 

bohatá na amoniakální dusík, proto musí i digestát obsahovat amoniakální dusík. Díky obsahu 

amoniakálního dusíku je možné odpad z bioplynové stanice použít jako hnojivo. Tento proces 

je velice ekologický, protože využívá odpadní produkt jako zdroj živin pro rostliny. Obsah 

amoniakálního dusíku v odpaním produktu se však mění vlivem materiálu, který je 

zpracováván a přeměňován na bioplyn. Aby bylo možné zastoupení amoniakálního dusíku 

v tomto materiálu rychle a správně změřit, je důležité zvolit vhodnou analytickou metodu. Proto 

je cílem této práce navrhnout metodiku stanovení amoniakálního dusíku v reálných matricích, 

zejména odpadních produktů bioplynové stanice. Pro výběr nejvhodnějšího způsobu stanovení 

byl kladen ohled na rychlost, citlivost, nízkou náročnost a instrumentální vybavení potřebné ke 

stanovení. Amoniakální dusík je možné stanovit mnoha metodami. Mezi tyto metody patří 

volumetrie, spektrofotometrie, elektrochemie i chromatografie.  Pro stanovení amoniakálního 

dusíku byla zvolena kombinace separace amoniaku destilací a jeho následného kvantitativního 

stanovení pomocí spektrofotometrické analýzy. 
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2. TEORETICKÁ ČÁST 

2.1. Vlastnosti dusíku a jeho sloučeniny 

Dusík byl objeven ve druhé polovině 18. století německým chemikem Carlem Wilhelmem 

Scheelem jako složka vzduchu nepodporující hoření. Poté co bylo zjištěno, že kyselina dusičná 

je odvozena od dusíku, byl pojmenován nitrogéne (ledkotvorný). Český název vznikl 

překladem z německého tvaru Stickstoff. Dusík je bezbarvý inertní plyn bez chuti a zápachu. 

Jeho chemická značka je N, je to sedmý prvek periodické soustavy prvků a má proto sedm 

protonů a sedm elektronů, spadá do skupiny p3 prvků, v periodické tabulce prvků se nachází 

v 15. skupině a ve 2. řádku. Dusík je díky 5 valenčních elektronům až čtyřvazný. Jako molekula 

N2 je velmi nereaktivní, reaguje s jinými chemickými sloučeninami až za vysoké teploty nebo 

tlaku. Jako atomární dusík je velmi reaktivní. Vzhledem k počtu valenčních elektronů má 

vysokou elektronegativitu [1]. Je to biogenní prvek. V přírodě ho můžeme najít ve volné formě, 

jako molekulu N2, nebo ve vázané formě, jako amoniak (NH3), sloučeniny s kyslíkem, (oxid 

dusný, oxid dusičitý), kyselina dusičná nebo sloučeniny obsahující organicky vázaný dusík  

(N-III).  Dusík se ve volné formě nachází především v atmosféře, ve které je obsažen z  

78 % [2].  

2.2. Amoniak a amonné ionty 

2.2.1. Chemické a fyzikální vlastnosti 

Amoniak, také znám pod pojmem čpavek nebo azan, je tvořen dvěma plynnými prvky, a to 

dusíkem a vodíkem v poměru 1:3. Jeho chemický vzorec je proto NH3. Z hmotnostního 

hlediska je zhruba z 82 % tvořen dusíkem a 18 % tvořen vodíkem. Molekula amoniaku má tvar 

trigonální pyramidy. Jeho molární hmotnost je 17,031 g/mol. Za atmosférického tlaku se 

nachází v plynné formě, a je bezbarvý, toxický, žíravý, dráždivý a štiplavě zapáchající. Je také 

lehčí než vzduch, a proto v atmosféře stoupá nahoru. Díky volnému elektronovému páru je 

zásadité povahy. Od 16 % po 25 % obsahu amoniaku ve vzduchu je také hořlavý [3]. V kapalné 

a pevné formě při atmosférickém tlaku a pokojové teplotě neexistuje. Jednotlivá skupenství 

amoniaku na základě tlaku a teploty lze vidět na fázovém diagramu viz Obr. 1 [4]. 
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Obr. 1 Fázový diagram amoniaku [4] 

Amoniak je velmi dobře rozpustný ve vodě, při reakci s vodou vzniká hydroxid amonný, který 

má korozivní účinky na řadu materiálů [5]. 

2.2.2. Výskyt 

V přírodě amoniak vzniká mikrobiálním rozkladem organických zbytků. Tedy převážně 

rozkladem živočichů a produktů jejich životní činnosti. a Většinou je vázán ve formě amonných 

solí. Ryby vylučují většinu odpadního dusíku ve formě amoniaku. Ve formě chloridu 

amonného, tedy salmiaku, se vyskytuje v okolí vulkanických jevů. Amoniak byl nalezen i ve 

velkých planetách sluneční soustavy a některých kometách [6]. 

2.2.3. Výroba amoniaku 

Amoniak je jednou z nejvíce vyráběných látek na světě. Lze ho připravit několika způsoby. 

Mezi jednodušší způsoby patří reakce amonné soli se silnou zásadou za vzniku amoniaku, soli 

a vody, viz rovnice (1).  

𝑁𝐻4𝐶𝑙 + 𝑁𝑎𝑂𝐻 → 𝑁𝐻3 + 𝑁𝑎𝐶𝑙 + 𝐻2𝑂                                     (1) 

Dalším způsobem, jak syntetizovat amoniak, je tepelným rozkladem uhličitanu amonného, viz 

rovnice (2) [7]. 

(𝑁𝐻4)2𝐶𝑂3 → 2𝑁𝐻3 + 𝐶𝑂2 + 𝐻2𝑂                                         (2) 

Nejznámějším a nejpoužívanějším způsobem, jak připravit amoniak, je ale Haberův-Boschův 

způsob syntézy. Ročně se syntetizuje 146 milionů tun amoniaku. Syntéza se uskutečňuje v 

závodech s kapacitou 2-3000 tun amoniaku denně, a je očekáván další nárůst. Celá syntéza je 

založena na reversibilní exotermické reakci dusíku s vodíkem viz rovnice (3).  

𝑁2 + 3𝐻2 ⇌ 2𝑁𝐻3           Δ𝐻𝑂 = −92𝑘𝐽 ∙ 𝑚𝑜𝑙−1                              (3) 
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Vodík reaguje s dusíkem za použití katalyzátoru při teplotě 670K a tlaku 10 až 30 MPa. 

Nejběžněji používaným katalyzátorem je železo [8]. Nejnáročnějším krokem je výroba vodíku, 

to zodpovídá za spotřebu většiny energie. Vodík se totiž vyrábí z methanu ve vysokoteplotní a 

tlakové trubici za přítomnosti katalyzátoru (nikl). Syntéza amoniaku uvolňuje do atmosféry až 

290 milionů tun CO2 ročně. Výroba amoniaku se vzhledem k těmto faktům nedá považovat za 

ekologický proces.  [9]. 

 

Obr. 2 Schéma Haber-Boschova procesu [10] 

2.2.4. Syntéza kyseliny dusičné-HNO3 

Kyselina dusičná je významná silná minerální kyselina. K jejímu objevení došlo v roce 800 

[11]. Je to bezbarvá kapalina, která má hustotu 1,513 g/cm3, má bod tání -42 °C a bod varu 83 

°C. Na vzduchu se rozkládá na kyslík, oxid dusičitý a vodu dle rovnice (4) [12; 13]. 

4𝐻𝑁𝑂3 → 4𝑁𝑂2 + 𝑂2 + 2𝐻2                                             (4) 

Kyselina dusičná se průmyslově vyrábí oxidací amoniaku za přítomnosti katalyzátoru (platina) 

při zvýšené teplotě a zvýšeném tlaku. První reakce je samotná oxidace amoniaku za vzniku 

oxidu dusnatého a vody, viz rovnice (5). 

4𝑁𝐻3 + 5𝑂2 → 4𝑁𝑂 + 6𝐻2𝑂                                             (5) 

Při druhé reakci se dále oxiduje již vytvořený oxid dusnatý na oxid dusičitý, viz rovnice (6). 

Tato reakce probíhá samovolně.  

𝑁𝑂 + 𝑂2 → 2𝑁𝑂2                                                       (6) 

Poslední krok je reakce oxidu dusičitého s vodou za vzniku kyseliny dusičné, viz rovnice (7). 

3𝑁𝑂2 + 𝐻2𝑂 → 𝐻𝑁𝑂3 + 𝑁𝑂                                            (7) 

Kyselina dusičná se používá hlavě v průmyslu při výrobě výbušnin pomocí nitrace, výrobě 

dusíkatých hnojiv, barviv a laků a také se používá jako okysličovadlo [12; 14]. 
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2.2.5. Sloučeniny amoniaku 

Amoniak se vyskytuje ve volné formě, nebo ve formě vázané, a to jako amonný kation NH4
+.  

2.2.5.1.  Chlorid amonný NH4Cl 

Chlorid amonný je bezbarvá krystalická látka, rozpustná ve vodě, její vodný roztok je slabě 

kyselý. Je také znám pod jménem salmiak. Je nebezpečný pro životní prostředí. Používá se 

k výrobě amoniaku a jeho sloučenin, jako pájecí tavidlo a hnojivo [15]. 

2.2.5.2.  Dusičnan amonný NH4NO3 

Dusičnan amonný je bílá krystalická látka, používaná jako hnojivo díky vysokému obsahu živin 

ve formě dusíku. Je také známá pod názvem amonný ledek. Je rozpustný ve vodě. Dále se 

používá jako výbušnina a jako nutrient pro antibiotika. Při jeho spotřebě dochází k produkci 

toxických oxidů dusíku (NO2) [16]. 

2.2.5.3.  Síran amonný (NH4)2SO4 

Síran amonný je bílá krystalická látka bez zápachu, používá se zejména jako hnojivo. Je 

rozpustný ve vodě. Ve hnojivech snižuje pH půdy [17]. 

2.2.5.4.  Hydrazin N2H4 

Hydrazin je molekula amoniaku, kde jeden atom vodíku byl nahrazen molekulou-NH2. Je to 

bezbarvá kapalina s jemným zápachem po amoniaku. Je dost podobný molekule vody, jeho 

teplota tání je 3 °C a teplota varu je 113,5 °C. Stejně jako ve vodě se vytváří vodíkové můstky. 

Při jeho hoření vzniká molekula dusíku, voda a uvolňuje se teplo, viz reakce . Proto se používá 

jako palivo do raket, dále se používá jako redukční činidlo při syntéze chemikálií s využitím 

v zemědělství a při výrobě léčiv [18]. 

𝑁2𝐻4 + 𝑂2 → 𝑁2 + 2𝐻2𝑂 + 𝑡𝑒𝑝𝑙𝑜                                        (8) 

2.3. Použití amoniaku 

2.3.1. Výroba dusíkatých hnojiv 

Hnojiva jsou látky přidávané k rostlinám za účelem jejich růstu, obvykle dodávají základní 

biogenní prvky jako dusík, fosfor a draslík. Dusíkatá hnojiva dodávají dusík ve formě, kterou 

dokážou rostliny využít, jedná se o močovinu, dusičnan amonný nebo síran amonný. Uměle se 

pro výrobu těchto látek používá plynný dusík N2, ze kterého se pomocí Haberův-Boschova 

procesu vyrábí amoniak. A z toho se následně už méně náročným způsobem vyrábí hnojiva 

[19]. Hnojiva lze dělit podle několik kritérií na pevná (granule močoviny) a kapalná 

(močovina), průmyslová (vyrobená člověkem) a organická (hnůj, kompost) a na dusičnanová 

(rychle působící) a amoniakální (pomaleji působící) [20]. 

2.3.2. Amoniak jako palivo 

Amoniak se v dnešní době nejvíce používá jako hnojivo, dále ke chlazení, čištění vody, výroby 

plastů. Také se používá k výrobě syntetických vláken jako nylon. V současnosti se začíná 

uvažovat nad tím, jak použít amoniak jako palivo do spalovacích motorů. Vzhledem k tomu, že 
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je dobrým nosičem vodíku se začíná uvažovat také nad tím, že by se jednalo o alternativní 

palivo v palivových článcích [21]. 

2.3.3. Amoniak jako chladící médium 

Amoniak se používá jako chladící médium v průmyslových aplikacích. Jeho výhodou je to, že 

se jedná o přírodní chladivo s nulovým potenciálem poškození ozónové vrstvy, nepřispívá ani 

ke globálnímu oteplování, je tedy ekologicky šetrný. Díky své vysoké chladící kapacitě a 

nízkým provozním nákladům se jedná o chladící médium výhodné pro velké chladící systémy. 

Amoniak má však i nevýhody, jako je jeho vysoká toxicita, kde při nižších koncentracích ve 

vzduchu může způsobit otravu a při vyšších je hořlavý. Proto je důležité dodržovat jeho 

bezpečnostní opatření. Amoniak se používá v průmyslovém chlazení, v klimatizacích nebo také 

v různých chladících zařízení [22]. 

2.4. Vliv amoniaku a amonných iontů na životní prostředí 

2.4.1. Zdroje znečištění 

Amoniak patří mezi významné znečišťovatele životního prostředí. Zdroje jeho emisí mohou 

být přírodní nebo antropogenní [23]. 

2.4.1.1. Zemědělství 

V rámci zemědělství je amoniak jednou z nejvýznamnějších znečišťujících látek, samotné 

zemědělství odpovídá až za 90 % jeho emisí po celém světě. V zemědělství vzniká amoniak 

jako odpadní látka několika způsoby, z nichž největším zdrojem emisí amoniaku je chov 

hospodářských zvířat, zejména těch, při kterých vzniká hnůj nebo trus. Díky fekálním 

mikroorganismům, které produkují enzym ureázu, který hraje klíčovou roli ve tvorbě amoniaku. 

Amoniak pak vzniká z močoviny nebo kyseliny močové obsažené ve výkalech zvířat, míra 

uvolňování se odvíjí od mnoha faktorů, mezi ně patří teplota vzduchu, množství trusu/výkalů, 

složení krmné dávky zvířat [24; 25]. Dalším významným zdrojem emisí amoniaku je používání 

anorganických dusíkatých hnojiv. Mezi ně patří zejména dusičnan amonný a močovina. Pokud 

je hnojivo používáno nadměrně nebo nevhodně, dochází k uvolňování amoniaku nejen do 

ovzduší, ale i do půdy a vody. K největším emisím dochází, pokud je jako hnojivo použita 

močovina nebo digestát, které nejsou správně zapraveny do půdy [25]. 

2.4.1.2. Odpady 

Zdroje emisí amoniaku z odpadů představují významnou složku celkového znečištění 

atmosféry, hydrosféry a pedosféry. Hlavní zdroje znečištění jsou lidské odpady a komunální 

odpadní vody. Ve splaškových vodách je amoniak uvolňován rozkladem močoviny a dalších 

jiných dusíkatých organických látek pomocí mikroorganismů. U odpadních vod vznikajících 

v chemickém průmyslu také dochází k produkci amoniaku. Při zpracovávání potravin, zejména 

mléčných výrobků a masa, vznikají odpady nebo odpadní vody s vysokým obsahem dusíkatých 

organických látek, při jejich rozkladu vzniká opět amoniak. Amoniak se také uvolňuje 

z kompostů a skládek, protože v kompostu se rozkládají zbytky vegetace a ve skládkách 

dochází opět k rozkladu organických látek bohatých na amoniakální dusík. Amoniak je také 

uvolňován při kouření cigaret, a i při samotném dýchání organismů, tyto emise jsou však 

zanedbatelné  [26].  
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2.4.1.3. Průmyslové procesy 

Mezi významné průmyslové procesy, při kterých dochází ke vzniku amoniaku jako vedlejšího 

produktu ve formě solí amonného iontu, je výroba bioplynu. Bioplyn se vyrábí anaerobní 

fermentací organických materiálů (organické odpady, plodiny a přírodní zdroje) 

v bioplynových stanicích a jeho hlavními složkami jsou methan a oxid uhličitý [27].  Proces 

výroby má několik fází, mezi ně patří hydrolýza, ve které jsou rozloženy komplexní sloučeniny 

výchozího materiálu, jako jsou polysacharidy, tuky a bílkoviny, na jednodušší organické 

sloučeniny (aminokyseliny, monosacharidy a mastné kyseliny). Na této fázi se podílí bakterie 

uvolňující enzymy, které tento materiál rozkládají. V následné fázi acidogeneze jsou produkty 

první fáze dále rozkládány kyselinotvornými bakteriemi na nižší mastné kyseliny, oxid uhličitý 

a vodík. Ve fázi autogeneze dochází k přeměně na prekurzory, jimiž jsou kyselina octová, vodík 

a oxid uhličitý.  V poslední fázi methanogeneze dochází k výrobě methanu za spotřeby vodíku 

pomocí bakterií. Pokud probíhají tyto 4 fáze v jedné nádrži, jedná se o jednostupňové zařízení. 

Jednostupňové zařízení nejsou však velice výkonná, protože jednotlivé bakterie mají rozdílné 

životní podmínky. Ve dvoustupňových zařízeních dochází k vyššímu výkonu díky oddělení 

procesu hydrolýzy a acidogeneze od dalších fází. Výroba bioplynu anaerobní fermentací je 

prováděna v různých variantách podle různých kritérií jako jsou počet procesních stupňů 

(jednostupňový, dvoustupňový, třístupňový), procesní teplota (psychofilní, mezofilní, 

termofilní), způsobu pohybu substrátu (přerušovaný, poloplynulý, plynulý) a podíl sušiny 

v substrátu (mokrý proces, suchý proces) [28].  

 

Obr. 3 Hlavní komponenty jednostupňové zemědělské bioplynové stanice [28] 
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Při procesu výroby bioplynu dochází k výrobě také fermentačního zbytku zvaného digestát. 

Digestát je tmavá, heterogenní tekutina obsahující organické a anorganické látky. Z digestátu 

lze fyzikálními procesy oddělit separát (pevná část, má vláknitou strukturu, obsahuje 

nerozloženou frakci organických látek) a fugát (kapalná část). Fugát obsahuje vysoký podíl 

živin, ve formě dusíku (ten je obsažen ve formě amoniaku), fosforu a draslíku, jeho pH se 

pohybuje okolo 7-8 a obsahuje sušinu v rozmezí 2-13 %. Díky vysokému obsahu živin má 

srovnatelné výnosy jako minerální hnojiva při použití jako hnojivo [29]. 

2.4.1.4. Doprava 

Doprava také přispívá k amoniakálnímu znečištění životního prostředí, zejména atmosféry. 

K emisi amoniaku dochází při spalování fosilních paliv ve spalovacích motorech. Ve 

vznětových motorech se s výfukovými plyny mísí močovina, která s vodou produkuje amoniak 

pro odstranění NOx. Pokud je přidáváno příliš mnoho močoviny dochází k emisím amoniaku. 

Také způsobují sekundární znečištění, protože při spalování pohonných hmot dochází k emisi 

oxidů dusíku, které následně v atmosféře reagují za vzniku amoniakálních sloučenin. 

2.4.1.5. Přírodní zdroje 

Ke znečištění životního prostředí amoniakem dochází také z přírodních zdrojů. Hlavním 

zdrojem je rozklad organických materiálů v půdě [30]. Dále živočichové mohou vylučovat 

amoniak, zejména ryby, které vylučují amoniak jako produkt metabolismu [23]. Dalším 

zdrojem znečištění je větrná eroze půdy, při které dochází ke vznešení částic, které mohou 

obsahovat amoniak. Při požáru lesů může docházet k nedokonalému spalovaní, a tedy vzniku 

amoniaku a znečišťujících látek.  

2.4.2. Znečištění složek životního prostředí 

Amoniak je sloučenina s významným dopadem na životní prostředí. Má negativní účinky na 

zdraví živočichů a různých ekosystémů. Jeho emise se musí monitorovat a při příliš velkém 

úniku i regulovat, aby nebyl tak velký dopad na životní prostředí. Negativní účinky amoniaku 

mají vliv zejména na hydrosféru, ale i také atmosféru a pedosféru [31]. 

2.4.2.1. Atmosféra 

Jak již bylo zmíněno dříve v textu, amoniak je plynná látka, proto se může uvolňovat do 

atmosféry v plynné podobě. Má řadu negativních vlivů na atmosféru. V atmosféře reaguje 

společně s kyselými plyny jako jsou oxid siřičitý a oxidy dusíku a tím se podílí na tvorbě 

kyselých dešťů. To způsobuje zvýšení kyselosti půd. Dále také přispívá k fotochemickému 

smogu [30]. Ten vzniká v městských oblastech během horkých a slunečných letních dnů. 

Zdrojem tohoto smogu jsou výfukové plyny, znečišťující látky a UV záření. Dochází 

k vytvoření ozonu rozpadem oxidů dusíku. Při vysoké koncentraci může mít tento přízemní 

ozon negativní dopad na lidské zdraví, tedy způsobovat kašel, škrábání v krku, malátnost, 

bolesti hlavy, zvýšení krevního tlaku a otok plic. V Česku se tento smog vyskytuje hlavně 

v severních Čechách a na Ostravsku [32]. Také při nadměrném uvolňování amoniaku do 

atmosféry se zvyšuje celkové množství dusíku v atmosféře, to hraje roli v cyklu dusíku 

v atmosféře. To může vést k nerovnováze v ekosystémech, tedy ke změnám v druhového 

složení biotických společenstev a úhynu jednotlivých druhů [30].  



15 

2.4.2.2. Hydrosféra 

Amoniak je vysoce toxický pro vodní organismy, a proto má negativní vliv na hydrosféru. Je 

vysoce rozpustný ve vodě, a i při nízkých koncentracích může způsobovat úhyn zejména ryb 

[30]. Amoniak je pro ryby toxický zejména v nedisociované formě, tedy ve formě NH3. Zvýšení 

pH a teploty vede k vyšší toxicitě amoniaku. Amoniak ve vodě narušuje energetický 

metabolismus nervových buněk tím, že se váže na kyselinu α-ketoglutarovou v Krebsově cyklu, 

což snižuje produkci ATP a vytváří toxický glutamin. Díky tomu dochází k narušení normální 

funkce nervového systému a způsobuje to neurologické poruchy ryb [33]. Příznaky intoxikace 

jsou zvýšená aktivita, zrychlené dýchání a problémy s rovnováhou. Následně dochází k úhynu 

jedince [34]. Při vyšší koncentraci amoniaku ve vodě dochází také k eutrofizaci dané vody. 

K eutrofizaci dochází v přírodě přirozeně díky rozkladu mrtvých organismů a vylučování 

dusíku z ryb. Může k němu ale také dojít antropogenním vlivem, kde je vysoké množství živin 

ve formě dusíku a fosforu produkováno, zejména v zemědělství, ale také z odpadní vody. Při 

eutrofizaci dochází k nadměrnému množení sinic a planktonu (vodní květ). Následně dochází 

k zastínění dna, zooplankton se živí fytoplanktonem a snižuje se hladina kyslíku ve vodě, a 

zvyšuje se pH. Při zvýšení pH a snížení hladiny kyslíku dochází k zvýšení koncentrace 

amoniaku ve vodě a dochází k autointoxikaci ryb, protože ryby samy produkují amoniak [35]. 

2.4.2.3. Pedosféra 

Vzhledem k obsahu živin v molekule amoniaku se amoniakální sůl hojně používá jako hnojivo, 

samotný amoniak má však i negativní vliv na půdu, které se projevují v kvalitě půdy, a 

schopnosti podporovat růst rostliny. Amoniak jako takový je v půdě převážně ve formě 

amonných iontů, které jsou při nižší koncentraci klíčovým zdrojem živin pro rostliny. Při vyšší 

koncentraci amoniaku však dochází k inhibici některých enzymů, které jsou důležité pro 

nitrifikaci. Tedy procesu přeměny amoniaku na dusičnany. Tím se můžou začít v rostlině 

akumulovat toxické látky jako dusitany. Dojde tak k snížení dostupnosti živin pro rostlinu. 

Amoniak také přispívá k okyselování půd. Kyselejší půdy jsou méně úrodné než nekyselé [30]. 

2.5. Metody stanovení amoniakálního dusíku 

V současné době existuje celá řada metod pro stanovení amoniakálního dusíku, tyto metody se 

liší podle doby potřebné na stanovení, laboratorního vybavení, meze detekce, meze 

stanovitelnosti. Každá metoda, ale využívá nějakou z fyzikálně-chemických vlastností 

amoniaku pro jeho stanovení. Mezi metody stanovení amoniakálního dusíku patří metody 

volumetrické, metody elektrochemické, metody spektrofotometrické a metody 

chromatografické. 

2.5.1. Volumetrické metody 

Volumetrická metoda stanovení amoniakálního dusíku patří k nejběžnější metodě jeho 

stanovení. Postup stanovení nevyžaduje drahé laboratorní pomůcky, ani finančně náročné 

přístroje. Postup stanovení se skládá z destilace amoniaku a následného stanovení obsahu 

amonných iontů titrací. Tato metoda se zejména používá pro vzorky obsahující více než 5 mg/l 

amoniaku.  Celý proces stanovení se skládá z reakci vzorku s kyselinou chlorovodíkovou. Směs 

se protřepe a nechá se v klidu, dokud neustane uvolňování oxidu uhličitého. Následně se směs 

přefiltruje a roztok se používá dále. Pak se přidá nadbytek zásady (NaOH) ke vzorku 
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v destilační baňce. Amonné ionty reagují s hydroxidem sodným za zvýšené teploty za vzniku 

amoniaku, sodné soli a vody podle reakce (9). 

𝑁𝐻4𝐶𝑙 + 𝑁𝑎𝑂𝐻 → 𝑁𝐻3 + 𝑁𝑎𝐶𝑙 + 𝐻2𝑂                                 (9) 

Přidají se varné kamínky, k zamezení skrytého varu. Baňka je následně zahřívána. Destiluje se 

rychlostí zhruba 100 ml za 10 až 15 minut. Destilace probíhá podobu 40 minut, po této době už 

je nepravděpodobné další uvolňování amoniaku. Do jímací baňky se přidá nadbytek kyseliny, 

nejčastěji kyseliny trihydrogenborité, ale lze použít také kyselinu sírovou nebo kyselinu 

chlorovodíkovou. Amoniak reaguje s kyselinou za vzniku amonné soli viz reakce (10). 

2𝑁𝐻3 + 𝐻2𝑆𝑂4 → (𝑁𝐻4)2𝑆𝑂4                                          (10) 

Špička chladiče by měla být pod hladinou kyseliny, aby amoniak probublával a docházelo 

absorpci. Po skončení destilace je potřebné chladič ještě propláchnout destilovanou vodou, aby 

byl veškerý vzniklý amoniak kvantitativně převeden do jímací baňky. Přebytek kyseliny se pak 

zpětně titruje na standardní roztok hydroxidu sodného za přítomnosti indikátoru (fenolftalein) 

za vzniku soli a vody viz reakce (11). 

𝐻2𝑆𝑂4 + 2𝑁𝑎𝑂𝐻 → 𝑁𝑎2𝑆𝑂4 + 2𝐻2𝑂                                   (11) 

Provádí se také slepá zkouška za stejných podmínek a odkáže se na ní ve výpočtu konečného 

výsledku. Výsledek se většinou udává jako % zastoupení amoniakálního dusíku v matrici. 

V závislosti druhu vzorku se liší meze opakovatelnosti a meze reprodukovatelnosti. V současné 

době je stanovení amoniakálního dusíku např. v hnojivech normováno podle normy ČSN EN 

15475 [36]. 

 

Obr. 4 Destilační aparatura pro stanovení amoniakálního dusíku volumetricky [36] 
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2.5.2. Elektrochemické metody 

Elektrochemické metody patří mezi analytické metody, které měří fyzikálně-chemické veličiny 

a koncentrace látek. Základní podmínkou těchto metod je, že stanovovaná látka musí být 

schopna přenášet elektrický náboj. Amoniak je molekula, která je schopna nést elektrický náboj, 

a proto mohou být elektrochemické metody použity pro jeho stanovení. Amonné ionty musí být 

rozpuštěny v nějakém rozpouštědle, které nemá vliv na vodivost, pokud bychom stanovovali 

amoniakální dusík přímo ve fugátu, tak se elektrody zničí. Je tedy potřeba ho extrahovat a 

následně stanovit. Mezi elektrochemické metody, kterými můžeme stanovit amoniak jsou 

potenciometrie a konduktometrie [37]. 

2.5.2.1. Potenciometrické stanovení amoniakálního dusíku 

Potenciometrie je elektrochemická metoda, která využívá pro stanovení koncentrace sledované 

látky měření elektromotorického napětí (EMN) elektrochemických článků, kterými protéká 

prakticky nulový proud. Elektrochemický článek se skládá z referenční elektrody (napětí 

konstantní) a měrné (indikační) ponořené do analyzovaného roztoku. Elektrický potenciál 

měrné elektrody závisí na koncentraci stanovované látky, v našem případě amoniaku. 

Elektromotorické napětí je rozdíl těchto 2 potenciálů a je úměrné míře aktivity (koncentrace) 

sledované látky. Pro amoniak existuje amoniová iontově-selektivní elektroda, tedy elektroda, 

která měří pouze aktivitu amonných iontů. Toho se dá využít při neznámém vzorku, který může 

obsahovat i jiné ionty. Měření probíhá v zásaditém prostředí (pH>9), za stálého míchání. 

Koncentrace amonných iontů se může pohybovat od desítek mikrogramů, až po stovky 

miligramů na litr. Ve vzorcích s vysokým obsahem chloru se musí nejdříve přidat thiosíran 

sodný. Pro kalibraci se používá roztok o známé koncentraci amoniaku [38]. 

2.5.2.2. Konduktometrické stanovení amoniakálního dusíku 

Konduktometrie se zabývá měřením vodivosti (G) roztoku elektrolytu v rozpouštědle (voda). 

Metoda je založena na schopnosti roztoku vést elektrický proud. Při konduktometrii se 

používají 2 elektrody, mezi kterými si měří proud [39]. Při stanovení amoniakálního dusíku se 

používá přímá konduktometrie, její použití je ale omezené, protože vodivost většiny iontů je 

nespecifická a aditivní [40]. Měření může být rušeno vodíkovými kationty nebo hydroxidovými 

anionty, protože mají vysokou molární vodivost. Kalibrace se provádí na roztok KCl. Nevýhodu 

metody je, že je neselektivní, roztok tedy pro přesné stanovení musí obsahovat jen jednu složku.  

Výhodou je velká citlivost, můžeme tedy stanovit i stopová množství amonných iontů [39]. 

2.5.3. Spektrofotometrické metody 

Spektrofotometrie je analytická metoda, která využívá schopnosti látek pohlcovat 

elektromagnetické záření, zejména ve viditelné nebo ultrafialové oblasti spektra, v menším 

případě infračervené záření. Každá látka, která je nějak zabarvená je schopna absorbovat 

viditelné záření. Schopnost absorbovat elektromagnetické záření závisí na struktuře dané látky. 

Každá látka schopna absorbovat záření má svoje absorpční spektrum, tedy je rozsah vlnových 

délek záření, ve kterém látka absorbuje záření. Látky mají svá absorpční maxima a absorpční 

minima. Pro přesné a správné měření se měří při vlnové délce, při které má daná látka absorpční 

maximum. Pomocí spektrofotometrie jsme schopni stanovit koncentraci látky v roztoku. 

Amonné ionty lze stanovit spektrofotometricky po reakci s vhodným činidlem[41]. Základní 
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činidla, které po přidání k amonným iontům tvoří zbarvení, jsou Nesslerovo činidlo (K2[HgI4]), 

indofenol a salicylát [38]. 

 

Obr. 5 Vzorce indofenolu a salicylátu 

2.5.3.1. Nesslerova metoda stanovení amonných iontů v roztoku 

Amonné ionty lze stanovit spektrofotometricky reakcí s Nesslerovým činidlem. Kalibrace se 

provádí stanovením absorbance pro roztoky o známé koncentraci amonných iontů. Absorbance 

se měří v 1 cm skleněné kyvetě. Princip této metody je založen na reakci amoniaku a hydroxidu 

alkalických kovů s tetrajodrtuťnatanem sodným nebo draselným (Nesslerovo činidlo) za vzniku 

jodidu viz reakce (12). 

2[𝐻𝑔𝐼4]2− + 𝑁𝐻3 + 3𝑂𝐻− ↔ [𝐻𝑔2𝑁]𝐼 ∙ 𝐻2𝑂 + 7𝐼− + 2𝐻2𝑂                  (12) 

Vzniklý jodid je málo rozpustná žlutohnědá sloučenina, při nízkých koncentrací amoniaku se 

vytváří žlutý koloidní roztok, který se dá fotometricky stanovit v 1 cm kyvetě při vlnové délce 

mezi 425–450 nm. Míra absorbance je úměrná koncentraci amonných iontů [42]. Výhodou této 

metody je rychlost, nevýhodou je práce s vysoce toxickou látkou (rtuťnatá sůl) a následný vznik 

toxického odpadu. Další nevýhoda je, že při reakčních podmínkách, tedy alkalickém prostředí 

absorbují huminové látky, které jsou velmi často obsaženy v přírodních vodách, při stejné 

vlnové délce, výsledek proto může být zkreslený. Z těchto důvodů se v současné době tato 

metoda už příliš nepoužívá [43]. 

2.5.3.2. Indofenolová metoda stanovení amonných iontů 

Indofenolová metoda stanovení amoniakálního dusíku je lepší varianta než Nesslerova metoda, 

protože při Nesslerově metodě vzniká odpad obsahující rtuť, která je toxická. Při indofenolové 

metodě vznikají sloučeniny, které jsou zbarvené do modra. V minulosti metoda nebyla příliš 

používána, protože její výsledky nebyly spolehlivé vlivem nestabilních a špatně stanovitelných 

činidel, proto byly tyto činidla nahrazena stabilními. Fenol byl nahrazen salicylanem a chlornan 

sodný byl vyměněn za dichlorisokyanuratan [44]. Reakce je katalyzována nitroprussidem 

sodným. Amonné ionty reagují s dichlorisokyanouratanem za vzniku chloraminu. Ten následně 

reaguje se salicylanem za vzniku indofenolového barviva dle rovnice (13). Nitroprussid sodný 

má žlutou barvu, a proto je výsledná barva roztoku zelená. Reakce ale není okamžitá, proto se 

roztok nechává vybarvit. Takto zbarvený roztok už lze stanovit ve spektrofotometru. Touto 

metodou lze stanovit amoniakální dusík v pitných vodách, odpadních vodách a v závislosti na 

rozsahu i průmyslových odpadních vodách [45]. Přesné stanovení je normováno podle normy 

ČSN 7150-1 [46].  
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𝑁𝐻3 + 𝑂𝐶𝑙− → 𝑁𝐻2𝐶𝑙 + 𝑂𝐻− 
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2.5.4. Chromatografické metody 

Kapalinová chromatografie patří mezi metody separace složek ze směsi v závislosti jejich 

schopnosti se vázat na stacionární a mobilní fázi. Tyto 2 fáze se od sebe liší některou základní 

fyzikálně-chemickou vlastností (polarita). Analyty jsou unášeny mobilní fází a rychlost jejich 

pohybu závisí na tom, jak moc se poutají na stacionární fázi, čím více se poutají, tím pomaleji 

jsou unášeny [45]. Pro stanovení amoniakálního dusíku se dá použít metoda iontové 

chromatografie s konduktomertickou detekcí. Ta se používá pro rozsah 4–100 g/l [47]. 

2.5.5. Průtoková analýza 

Průtoková analýza je analytický přístup, díky kterému jsme schopni stanovit koncentraci 

studované látky. Nejvýznamnější je průtoková injekční analýza, ta je založena na koncepci 

dávkování přesných objemů vzorku a činidel do kontinuálního toku nosného média, to může 

obsahovat reakční činidlo. Dochází k reprodukovatelnému sledu chemických reakcí a 

transportu k detekčnímu zařízení. Tato metoda má vysokou reprodukovatelnost. Průtokový 

analyzátor se skládá ze čtyř základních modulů, mezi ně patří dopravní/čerpací modul., 

dávkovací modul, reakční modul a detekční/vyhodnocovací modul. Je možné stanovit i 

vícesložkovou směs v přítomnosti jediného neselektivního reakčního činidla. Mezi hlavní 

výhody patří rychlost a efektivita metody [48]. 

2.6. Porovnání metod 

Existuje mnoho metod stanovení amoniakálního dusíku, každá z těchto metod má své výhody 

i nevýhody. Volumetrická metoda není časově příliš náročná, a lze pomocí ní stanovit přesně 

hodnotu amoniakálního dusíku při jeho vyšší koncentraci. Má také nízké náklady, protože je 

potřeba jen byreta a indikátor, nebo pH-metr [49]. Elektrochemické metody jsou už přesnější, 

časově také nenáročné, ale jsou finančně náročnější, protože je potřeba amoniová iontově-

selektivní elektroda. Tato metoda má však úskalí s ohledem na možné interference. 

Spektrofotometrické metody jsou rychlé na provedení a mají nízkou mez detekce (LOD) a mez 

stanovitelnosti (LOQ)[50]. Jedná se však už o finančně náročnější metodu, z pohledu nákupu 

instrumentace [51]. U chromatografických metod je pak zapotřebí plynový nebo kapalinový 
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chromatograf. Jejich výhodou je ale velmi nízká hodnota meze stanovitelnosti a meze detekce. 

Časově je také nenáročná [52]. Metody stanovení amoniakálního dusíku byly porovnány. 

Tabulka 1. meze detekce, meze stanovitelnosti, instrumentace a orientační doba analýzy pro jednotlivé 

metody stanovení amoniakálního dusíku (bez doby nutné na standardizace a kalibrace)[49; 50; 51; 52] 

Metoda LOD [mg/l] LOQ [mg/l] Vybavení Čas [min] 

Volumetrická 0,5 1 Indikátor, byreta 20  

Elektrochemická 0,01 0,03 ISE elektroda 5-10 

Spektrofotometrická 0,01 0,03 Spektrofotometr 60 

Chromatografická 0,05 0,15 Chromatograf 5 

Orientační doba analýzy je v tabulce vypsána bez standardizace a nutné kalibrace metody. Doba 

analýzy vzorku u daných metod se tedy liší v závislosti na tom, zda je potřeba krok kalibrace, 

nebo standardizace činidel provést. U volumetrické metody stanovení je potřeba standardizovat 

roztok hydroxidu sodného pomocí kyseliny šťavelové, tento krok zabere nejméně 30 minut. U 

spektrofotometrického kroku je potřeba nechat vzorek s reakčními činidly vybarvit, tento 

proces trvá jednu hodinu [53]. Pro spektrofotometrické metody stanovení byly vyvinuty 

mobilní soupravy, které výrazně zkrátí dobu vybarvování, a to na 10-15 minut. Oproti běžným 

spektrofotometrickým metodám jsou tedy rychlejší. Samotné soupravy jsou podle normy ČSN 

ISO 17381 [54], poskytují spolehlivé výsledky, a proto mohou být za takových podmínek 

používány při běžné kontrole jakosti vody. Soupravy obsahují již všechny potřebné látky pro 

dané stanovení. Také obsahují pracovní postup a rozsah, při kterém je daná souprava schopna 

měřit. Jednotlivé spektrofotometry kompatibilní s danými soupravami ve svém software již 

obsahují kalibrační závislost, tím se doba analýzy ještě zkrátí.  
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3 EXPERIMETÁLNÍ ČÁST 

3.1.1. Instrumentace 

• Spektrofotometr – Spectroquant® Prove 300 

• Spektrofotometr – SPECORD 50 PLUS 

3.1.2. Chemikálie a laboratorní pomůcky 

• Destilovaná voda 

• Chlorid amonný p. a., NH4Cl (PENTA) 

• Hydroxid sodný p. a., NaOH (PENTA) 

• Kyselina chlorovodíková p. a., HCl (PENTA) 

• Kyselina šťavelová p. a., C2H2O4 (Lach-ner, s.r.o.) 

• Uhličitan sodný p. a., Na2CO3 (LACHEMA) 

• Fenolftalein (1 %) 

• Methyloranž 

• Skleněné odměrné baňky, pipety, destilační baňky, vertikální chladič, destilační trubice 

s lapačem kapek, byreta, nálevka, skleněná tyčinka, büchnerova nálevka, kyveta, 

odsávací láhev 

• Stojany, držáky, svorky 

• Topná deska (Eta) 

• Analytické váhy (Scaltec) 

• Filtrační papír 

• Vzorky digestátu (Bioplynová stanice Bratčice) 

• Mobilní souprava 1.14752.0002 – Ammonium Test (Merck) (0,05-3 mg/l) 

• Mobilní souprava 1.00683.0001 – Ammonium Test (Merck) (2-150 mg/l) 

3.2. Návrh metodiky stanovení amoniakálního dusíku z odpadů bioplynové 

stanice 

Pro návrh metodiky stanovení amoniakálního dusíku bylo potřeba zvážit dobu analýzy, 

potřebnou instrumentaci a vhodnost pro stanovení v dané matrici. Návrh metodiky stanovení 

amoniakálního dusíku z reálných matric se skládá ze dvou kroků. Prvním krokem je destilace 

látek, obsahujících amoniakální dusík. Druhým krokem je spektrofotometrické stanovení.  

Běžně se stanovuje amoniakální dusík z matric pomocí destilace s následným volumetrickým 

stanovením. Volumetrické stanovení má však vyšší mez stanovitelnosti, proto byla pro druhý 

krok vybrána spektrofotometrie. Důvod výběru těchto dvou kroků je takový, že destilace má 

výhodu selektivní separace a spektrofotometrie sníží mez stanovitelnosti, oproti volumetrickým 

metodám. Destilace použitá v experimentální části je modifikace destilace podle ČSN EN 

15475 [36]. Jejím principem je reakce látky obsahující amoniakální dusík s hydroxidem při 

zvýšené teplotě. Tím se produkuje amoniak, který je veden do jímací láhve s kyselinou, kde 

vzniká amonná sůl. Tímto procesem perfektně separujeme amoniakální dusík od ostatních látek 

přítomných ve složité matrici vzorku. Druhým krokem je spektrofotometrické stanovení. To by 

při použití normalizované indofenolové metody trvalo poměrně dlouho, protože se roztok pro 

spektrofotometrické stanovení vybarvuje 1 hodinu. Proto byly pro spektrofotometrické 

stanovení použity mobilní soupravy, ty obsahují všechny látky potřebné pro 
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spektrofotometrické stanovení a sníží dobu analýzy na 10-15 minut. Pro analýzu byly použity 

soupravy 1.14752.0002 – Ammonium Test a 1.00683.0001 – Ammonium Test. Obě soupravy 

mají jiný pracovní rozsah. Výsledky byly měřeny na spektrofotometru Spectroquant® Prove 

300, který má ve svém software již naprogramované kalibrační závislosti pro dané mobilní 

soupravy. Jedná se o spektrofotometr s xenonovou lampou, dokáže měřit při vlnových délkách 

UV/VIS záření. Je kompatibilní s kyvetami o velikosti 10, 20 a 50 mm. 

 

Obr. 6 Spectroquant® Prove 300 [55] 

3.2.1. Příprava hydroxidu sodného a kyseliny chlorovodíkové o přesné koncentraci pro 

destilační krok metodiky měření 

Byly připraveny roztoky kyseliny chlorovodíkové a hydroxidu sodného o přesné koncentraci. 

Pro přípravu roztoku hydroxidu sodného o přesné koncentraci byl použit hydroxid sodný 

v pevném stavu. Pecičky hydroxidu sodného jsou vysoce hygroskopické a absorbují CO2 ze 

vzduchu, také obsahují nečistoty, proto nemůžeme z navážky přesně stanovit jeho koncentraci 

a je potřeba roztok standardizovat pomoci kyseliny šťavelové. Byl připraven roztok hydroxidu 

sodného o přibližné koncentraci 0,1 mol/l a 1 mol/l. Roztok hydroxidu o přibližné koncentraci 

0,1 mol/l byl poté použit při optimalizaci destilačního kroku metodiky. Roztok hydroxidu o 

přibližné koncentraci 1 mol/l byl použit při destilaci jednotlivých bodů kalibrační křivky a při 

destilaci vzorků. Na analytických vahách bylo s přesností na 4 desetinná místa naváženo  

4,0559 g a 40,2280 g hydroxidu sodného. Navážky byly kvantitativně převedeny do odměrných 

baněk a destilovanou vodou doplněny na objem 1 l. Ihned poté byly roztoky přelity do zásobní 

plastové nádoby. Takto připravené roztoky hydroxidu byl standardizovány pomocí kyseliny 

šťavelové. Na analytických vahách bylo naváženo 0,6464 g a 6,5485 g dihydrátu kyseliny 

šťavelové, navážky byly rozpuštěny v kádinkách a kvantitativně převedeny do odměrných 

baněk (100 ml), odměrné baňky byly po rysku doplněny destilovanou vodou. Pro standardizaci 

roztoku hydroxidu o přibližné koncentraci 0,1 mol/l byl použit roztok kyseliny s nižší navážkou 

a pro roztok hydroxidu o přibližné koncentraci 1 mol/l byl použit roztok kyseliny s vyšší 

navážkou. Postup standardizace byl stejný pro obě koncentrace. Do titračních baněk bylo 

napipetováno vždy 10 ml roztoku kyseliny. Byly přidány 3 kapky roztoku fenolftaleinu a 

titrovalo se do prvního trvalého narůžovělého zbarvení. Takto se titrovalo celkem 3x a vypočítal 
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se průměr spotřeby hydroxidu, ze kterého se následně vypočítala koncentrace. Hydroxid sodný 

reaguje s kyselinou šťavelovou podle rovnice 16.   

𝐻2𝐶2𝑂4 + 2𝑁𝑎𝑂𝐻 → 𝑁𝑎2𝐶2𝑂4 + 2𝐻2𝑂                                    (16) 

Tabulka 2. spotřeby hydroxidu sodného, průměrná spotřeba a koncentrace 

NaOH V1 [ml] V2 [ml] V3 [ml] průměr [ml] c [mol/l] 

c = 0,1 mol/l 10,85 10,85 10,90 10,87 0,0944 

c = 1 mol/l 11,20 11,20 11,20 11,20 0,9276 

Výpočet koncentrace hydroxidu sodného o přibližné koncentraci 0,1 mol/l: 

𝑐𝑁𝑎𝑂𝐻 =
𝑚šť𝑎 ∙ 2

𝑀šť𝑎 ∙ 𝑉𝑁𝑎𝑂𝐻 ∙ 10
=

0,6464𝑔 ∙ 2

126,07𝑔/𝑚𝑜𝑙 ∙ 0,01087𝑙 ∙ 10
= 0,0944 𝑚𝑜𝑙/𝑙 

Výpočet koncentrace hydroxidu sodného o přibližné koncentraci 1 mol/l: 

𝑐𝑁𝑎𝑂𝐻 =
𝑚šť𝑎 ∙ 2

𝑀šť𝑎 ∙ 𝑉𝑁𝑎𝑂𝐻 ∙ 10
=

6,5485𝑔 ∙ 2

126,07𝑔/𝑚𝑜𝑙 ∙ 0,0112𝑙 ∙ 10
= 0,9276 𝑚𝑜𝑙/𝑙 

Pro přípravu kyseliny chlorovodíkové o přesné koncentraci byla použita 35 % HCl. Byly 

připraveny 2 roztoky kyseliny chlorovodíkové o přibližné koncentraci 0,1 mol/l a 1 mol/l. Do 

odměrných baněk s 500 ml destilované vody (1 l) bylo napipetováno 8,80 ml a 88,00 ml 35 % 

roztoku kyseliny chlorovodíkové. Odměrné baňky byly doplněny po rysku destilovanou vodou. 

Takto připravené roztoky byly standardizovány pomocí vysušeného uhličitanu sodného. Na 

analytických vahách bylo naváženo 0,5315 g a 5,3144 g uhličitanu sodného. Navážky byly 

rozpuštěny v kádince s destilovanou vodou a kvantitativně převedeny do odměrných baněk 100 

ml. Odměrné baňky byly po rysku doplněny destilovanou vodou. Pro standardizaci roztoku 

kyseliny o přibližné koncentraci 0,1 mol/l byl použit roztok uhličitanu s nižší navážkou a pro 

roztok kyseliny o přibližné koncentraci 1 mol/l byl použit roztok uhličitanu s vyšší navážkou. 

Postup standardizace byl stejný pro obě koncentrace. Do titračních baněk bylo napipetováno 

vždy 10 ml roztoku uhličitanu sodného. Byly přidány 3 kapky roztoku methyloranže a titrovalo 

se do oranžového zbarvení. Takto se titrovalo celkem 3x a vypočítal se průměr spotřeby 

kyseliny, ze kterého se následně vypočítala koncentrace. Kyselina chlorovodíková reaguje 

s uhličitanem sodným podle rovnice (14). 

2𝐻𝐶𝑙 + 𝑁𝑎2𝐶𝑂3 → 𝑁𝑎𝐶𝑙 + 𝐻2𝑂 + 𝐶𝑂2                              (14) 

Tabulka 3. spotřeby kyseliny chlorovodíkové, průměrná spotřeba a koncentrace 

HCl V1 [ml] V2 [ml] V3 [ml] průměr [ml] c [mol/l] 

c = 0,1 mol/l 10,00 10,00 10,00 10,00 0,1003 

c = 1 mol/l 9,70 9,70 9,70 9,70 1,0338 

Výpočet koncentrace kyseliny chlorovodíkové o přibližné koncentraci 0,1 mol/l: 

𝑐𝐻𝐶𝑙 =
𝑚𝑢ℎ𝑙 ∙ 2

𝑀𝑢ℎ𝑙 ∙ 𝑉𝐻𝐶𝑙 ∙ 10
=

0,5315𝑔 ∙ 2

105,99𝑔/𝑚𝑜𝑙 ∙ 0,01𝑙 ∙ 10
= 0,1003 𝑚𝑜𝑙/𝑙 

Výpočet koncentrace kyseliny chlorovodíkové o přibližné koncentraci 1 mol/l: 

𝑐𝐻𝐶𝑙 =
𝑚𝑢ℎ𝑙 ∙ 2

𝑀𝑢ℎ𝑙 ∙ 𝑉𝐻𝐶𝑙 ∙ 10
=

5,3144𝑔 ∙ 2

105,99𝑔/𝑚𝑜𝑙 ∙ 0,0097𝑙 ∙ 10
= 1,0338 𝑚𝑜𝑙/𝑙 
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3.2.2. Optimalizace destilačního kroku vybrané metodiky stanovení amoniakálního 

dusíku 

Nejprve je potřeba optimalizovat destilační proces. Tedy ověřit, jestli je metodu možno použit 

pro naše specifické požadavky, a pokud ano, tak zjistit při jakých podmínkách dosáhneme 

nejlepší opakovatelnosti a přesnosti. Podle normy ČSN EN 15475 [36] je potřeba přesné 

množství látky obsahující amoniakální dusík rozpustit, nebo získat její vodní výluh. Poté se do 

destilační baňky přidá dostatečné množství zásady. Následně je směs potřeba zahřát a přivést 

k varu. To způsobí produkci amoniaku, který se přes destilační aparaturu dostane až od baňky 

obsahující nadbytek kyseliny, která s amoniakem reaguje a vznikne sůl. Je potřeba aby ústí 

chladiče bylo ponořeno pod hladinou kyseliny a nedocházelo tak ke ztrátám a vzniku negativní 

chyby. Doba 45 minut by měla být dostatečná k tomu, aby byl uvolněn veškerý amoniak a 

destilaci je možno ukončit. Pomocí zpětné titrace je pak možné dopočítat množství 

vyprodukovaného amoniaku.  

3.2.2.1.Titrační stanovení amonných iontů po destilaci 45 min 

Chlorid amonný je látka obsahující amoniakální dusík, proto může být použit pro optimalizaci 

metody. Dále je potřeba kyselina a zásada, v našem případě byl použit roztok hydroxidu 

sodného (0,1 mol/l), ten reaguje s chloridem amonným podle rovnice (15) a roztok kyseliny 

chlorovodíkové (0,1 mol/l), ta reaguje s amoniakem podle rovnice (16). Na analytických 

vahách bylo přesně naváženo ± 5 g chloridu amonného. Navážka byla kvantitativně převedena 

do kádinky, kde byla rozpuštěna v cca 50 ml destilované vody. Po rozpuštění byl roztok 

kvantitativně převeden do destilační baňky s plochým dnem a varnými kamínky. Poté bylo do 

kádinky napipetováno 100 ml hydroxidu sodného o c = 0,0944 mol/l. Do uzavíratelné baňky 

pro jímáni amoniaku bylo napipetováno 120 ml kyseliny chlorovodíkové o c = 0,1003 mol/l. 

Byla sestavena aparatura pro destilaci. Do destilační baňky s chloridem amonným byl přidán 

roztok hydroxidu sodného a baňka byla zahřívána. Rychlost destilace byla zvolena tak, aby 

došlo k předestilování 25 ml roztoku za 10 minut. Od přivedení roztoku k varu byl měřen čas. 

Po 45 minutách byla destilace ukončena. Destilát byl převeden do odměrné baňky (250 ml), a 

byl doplněn destilovanou vodou. Pro stanovení množství předestilovaného amoniaku byla 

použita titrace nadbytku kyseliny chlorovodíkové pomocí roztoku hydroxidu sodného (0,1 

mol/l). Do titračních baněk bylo vždy napipetováno 50 ml vzorku a byly přidány 3 kapky 

fenolftaleinu.  

𝑁𝐻4𝐶𝑙 + 𝑁𝑎𝑂𝐻 →𝑡 𝑁𝐻3 + 𝑁𝑎𝐶𝑙 + 𝐻2𝑂                                (15) 

𝑁𝐻3 + 𝐻𝐶𝑙 → 𝑁𝐻4𝐶𝑙                                                (16) 

Tabulka 4. navážky chloridu amonného, spotřeby hydroxidu sodného a výsledná procentuální výtěžnost 

amoniaku 

měření 
m(NH4Cl) 

[g] 

m(NH3) 

[g] 

V1  

[ml] 

V2  

[ml] 

V3  

[ml] 

průměr 

[ml] 

m2(NH3) 

[g] 

výtěžnost 

[%] 

1 0,5030 0,1602 6,30 6,25 6,35 6,30 0,1543 96,34 

2 0,5043 0,1606 6,35 6,35 6,30 6,33 0,1541 95,95 

3 0,4960 0,1579 6,50 6,50 6,55 6,52 0,1526 96,63 
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Ukázka výpočtu procentuální výtěžnosti pro 1 měření: 

𝑚2 = ((𝑐𝐻𝐶𝑙 ∙ 𝑉𝐻𝐶𝑙) − (𝑐𝑁𝑎𝑂𝐻 ∙ 𝑉𝑁𝑎𝑂𝐻 ∙ 𝑓ř)) ∙ 𝑀𝑁𝐻3
 

𝑚2 = ((0,1003 𝑚𝑜𝑙/𝑙 ∙ 0,12𝑙) − (0,0944𝑚𝑜𝑙/𝑙 ∙ 0,0063𝑙 ∙ 5)) ∙ 17,031𝑔/𝑚𝑜𝑙 = 0,1543𝑔 

𝑣ý𝑡ěž𝑛𝑜𝑠𝑡 =
𝑚2(𝑁𝐻3)

𝑚(𝑁𝐻3)
∙ 100 =

0,1543𝑔

0,1602𝑔
= 96,34 % 

Jak lze vidět výše, průměrná procentuální výtěžnost pro tento postup destilace stanovení 

amoniakálního dusíku byla 96,4 %. Všechna měření byly od sebe v rozmezí 0,68 %. 

3.2.2.2.Titrační stanovení amonných iontů po destilaci do sucha  

Pro zvýšení výtěžnosti byla použita stejná metoda destilace, s tím rozdílem, že směs roztoku 

vzorku s hydroxidem byla zahřívána do úplného vysušení. Tím se doba destilace zvýšila o více 

než 15 minut. Teplota varu hydroxidu sodného je 1 390 °C, tato teplota je příliš vysoká na to, 

aby se hydroxid vypařoval společně s amoniakem a zkresloval tím výsledky. Proto můžeme 

daný postup provést. Nevýhoda tohoto postupu je, že povrch destilační baňky je hydroxidem 

naleptán. 

 

Obr. 7 Destilační baňka po destilaci do sucha 

Tabulka 5. navážky chloridu amonného, spotřeby hydroxidu sodného a výsledná procentuální výtěžnost 

amoniaku 

měření 
m(NH4Cl) 

[g] 

m(NH3) 

[g] 

V1  

[ml] 

V2  

[ml] 

V3  

[ml] 

průměr 

[ml] 

m2(NH3) 

[g] 

výtěžnost 

[%] 

1 0,4866 0,1549 6,80 6,80 6,80 6,80 0,1503 97,04 

2 0,4905 0,1562 6,60 6,70 6,50 6,60 0,1519 97,29 

3 0,4881 0,1554 6,80 6,80 6,80 6,80 0,1503 96,74 

Ukázka výpočtu pro 1 měření: 

𝑚2 = ((𝑐𝐻𝐶𝑙 ∙ 𝑉𝐻𝐶𝑙) − (𝑐𝑁𝑎𝑂𝐻 ∙ 𝑉𝑁𝑎𝑂𝐻 ∙ 𝑓ř)) ∙ 𝑀𝑁𝐻3
 

𝑚2 = ((0,1003 𝑚𝑜𝑙/𝑙 ∙ 0,12𝑙) − (0,0944𝑚𝑜𝑙/𝑙 ∙ 0,00598𝑙 ∙ 5)) ∙ 17,031𝑔/𝑚𝑜𝑙 = 0,1503𝑔 

𝑣ý𝑡ěž𝑛𝑜𝑠𝑡 =
𝑚2(𝑁𝐻3)

𝑚(𝑁𝐻3)
∙ 100 =

0,1503𝑔

0,1549𝑔
= 97,04 % 
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Při destilaci, kdy byl roztok vzorku destilován do úplného vysušení, byla průměrná výtěžnost 

97,02 %. Všechny měření byly v rozmezí 0,55 %. 

3.2.3. Optimalizace spektrofotometrického stanovení amoniakálního dusíku 

Pro spektrofotometrické stanovení amoniakálního dusíku byly použity 2 mobilní soupravy. 

Každá z těchto souprav pracuje s jiným rozsahem koncentrací. Mobilní souprava 1.14752.0002 

– Ammonium Test má pracovní rozsah o koncentracích amoniakálního dusíku 0,05–3 mg/l při 

použití kyvety o velikosti 10 mm. Druhá mobilní souprava 1.00683.0001 – Ammonium Test 

má pracovní rozsah v závislosti na množství přidaného vzorku 2–75 mg/l při přidání 0,2 ml 

roztoku vzorku, anebo 5–150 mg/l při přidání 0,1 ml roztoku vzorku, za předpokladu použití 

kyvety o velikosti 10 mm. Pro obě tyto soupravy byla ověřena linearita kalibrační závislosti 

před a po prvním destilačním kroku metodiky. Na analytických vahách bylo s přesností na 4 

desetinná místa naváženo vždy takové množství chloridu amonného, aby po převedení navážky 

do odměrné baňky (100 ml) a dolití po rysku destilovanou vodou byla výsledná koncentrace 

amoniakálního dusíku 1,5 g/l; 3 g/l; 4,5 g/l; 6 g/l; 7,5 g/l; 9 g/l. Koncentrace amoniakálního 

dusíku byly vybrány s ohledem na předpokládané množství amoniakálního dusíku ve fugátu, 

ve kterém bývá přibližná koncentrace amoniakálního dusíku v jednotkách gramu na litr. 

Ukázka výpočtu navážky chloridu amonného: 

𝑚𝑁𝐻4𝐶𝑙 =
𝑀𝑁𝐻4𝐶𝑙 ∙ 𝑉 ∙ 𝑐

𝑀𝑁
=

53,491 𝑔/𝑚𝑜𝑙 ∙ 1,5𝑔/𝑙 ∙ 0,1𝑙

14,0067𝑔/𝑚𝑜𝑙
= 0,5729𝑔 

Tabulka 6. teoretické hodnoty navážky, reálné navážky chloridu amonného pro dané koncentrace a 

přesné koncentrace amoniakálního dusíku 

cteoretická [g/l] teoretická navážka [g]  reálná navážka [g] c [g/l] 

1,5 0,5729 0,5727 1,4996 

3,0 1,1457 1,1456 2,9998 

4,5 1,7186 1,7180 4,4986 

6,0 2,2914 2,2906 5,9980 

7,5 2,8643 2,8644 7,5005 

9,0 3,4371 3,4367 8,9991 

 

Ukázka výpočtu přesné koncentrace amoniakálního dusíku: 

𝑐 =
𝑀𝑁 ∙ 𝑚𝑁𝐻4𝐶𝑙

𝑀𝑁𝐻4𝐶𝑙 ∙ 𝑉
=

14,0067𝑔/𝑚𝑜𝑙 ∙ 0,5727𝑔

53,491 𝑔/𝑚𝑜𝑙 ∙ 0,1𝑙
= 1,4996𝑔/𝑙 

3.2.3.1.Měření absorpčních spekter 

Mobilní soupravy mají předem kalibrovanou vlnovou délku, při které se měří. Tato vlnová délka 

je 690 nm. Bylo ale potřeba ověřit, zda je to vlnová délka při maximální absorbanci, aby bylo 

dosaženo největší citlivosti měření. Pro změření absorpčního spektra byl použit spektrofotometr 

SPECORD 50 PLUS. Ten byl spojen s počítačem a pomocí software ASpect UV byl přesně 

stanoven rozsah a krok měření. Rozsah byl zvolen na 500-800 nm s krokem 0,5 nm. Jako blank 
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byla použita destilovaná voda. Pro samotné měření byl nejkoncentrovanější roztok chloridu 

amonného zředěn. Nejprve bylo pomocí mikropipety odpipetováno 0,5 ml do odměrné baňky 

(50 ml), a po rysku byla baňka doplněna destilovanou vodou. Poté bylo z již zředěné odměrné 

baňky opět odpipetováno pomocí mikropipety 0,5 ml do další odměrné baňky (50 ml), a 

následně doplněno destilovanou vodou po rysku. Tímto byly získány roztoky o koncentraci 

8,9991·10-2 g/l, tedy 89,991 mg/l a roztok o koncentraci 8,9991·10-4 g/l, tedy 0,8999 mg/l. Tyto 

roztoky byly připraveny kvůli pracovnímu rozsahu obou mobilních souprav. Takto připravené 

roztoky jsou již připraveny na stanovení pomocí daných souprav. Pro roztok o nižší koncentraci 

byla použita souprava 1.14752.0002. Dle přiloženého postupu obsaženého v soupravě byl 

roztok vybarven. Přesný postup byl odpipetovat 5 ml roztoku vzorku do uzavíratelné zkumavky, 

přidat 0,6 ml reagentu NH4–1 poté přidat jednu lžičku reagentu NH4–2. Směs promíchat do 

úplného rozpuštění reagentu 2. Poté nechat směs 5 minut, aby dostatečné proběhla první reakce. 

Po 5 minutách přidat 4 kapky reagentu NH4–3 a opět zamíchat. Směs nechat dalších 5 minut 

reagovat. Při této reakci bylo možné vidět barevný přechod ze žluté na zelenou barvu. Po 

uplynutí druhé reakční doby byl vzorek připraven pro změření absorpčního spektra pomocí 

spektrofotometru. Absorpční spektrum pro první roztok je možné vidět v grafu 1. 

 

Graf 1. Absorpční spektrum pro soupravu 1.14752.0002 s vyznačenou vlnovou délkou 690 nm 

Pro roztok s vyšší koncentrací byla použita souprava 1.00683.0001. Dle přiloženého postupu 

obsaženého v soupravě byl roztok vybarven. Přesný postup byl napipetovat 5 ml reagentu 

NH4–1 do uzavíratelné zkumavky, napipetovat 0,1 ml roztoku vzorku a přidat jednu lžičku 

reagentu NH4–2. Směs promíchat do úplného rozpuštění reagentu a nechat 15 minut reagovat. 

Při této reakci bylo možné vidět barevný přechod ze žluté na zelenou barvu. Po uplynutí reakční 

doby byl vzorek připraven pro změření absorpčního spektra pomocí spektrofotometru. 

Absorpční spektrum pro druhý roztok je možné vidět v grafu 2. 

0

0,1

0,2

0,3

0,4

0,5

0,6

0,7

0,8

0,9

1

500 550 600 650 700 750 800

A
[-

]

λ [nm]



28 

 
Graf 2. Absorpční spektrum pro soupravu 1.00683.0001 s vyznačenou vlnovou délkou 690 nm 

 

3.2.3.2.Ověření linearity kalibrační závislosti pro mobilní soupravy před provedením 

destilačního kroku 

Mobilní soupravy mají v software spektrofotometru již připravenou kalibrační závislost, byla 

však ověřena její linearita, a vliv destilačního kroku. Z roztoků připravených v první části 

optimalizace spektrofotometrického kroku bylo pomocí mikropipety odpipetováno 0,5 ml 

roztoku do odměrné baňky (50 ml) a doplněno po rysku destilovanou vodou, tím byla získána 

koncentrace 100x menší. Tento postup byl proveden ještě jednou s již zředěnými roztoky. 

Získaná koncentrace tak byla 10000x menší než původní. Roztoky byly zředěny kvůli 

pracovnímu rozsahu mobilních souprav. Pro vybarvení byly použity mobilní soupravy 

1.00683.0001 a 1.14752.0002. Souprava 1.00683.0001 byla použita pro roztoky zředěné 100x 

a souprava 1.14752.0002 byla použita pro roztoky zředěné 10000x. Postupy vybarvování pro 

dané soupravy jsou stejné jako u vybarvování roztoků pro získání absorpčního spektra. Pro již 

vybarvené roztoky byly stanoveny jejich absorbance při vlnové délce 690 nm, protože mobilní 

soupravy jsou kalibrovány na tuto vlnovou délku. Každá koncentrace byla stanovena 3x aby 

byl zjištěn interval spolehlivosti. Jako blank byla použita destilovaná voda. 

 

Obr. 8 Roztoky použité pro kalibrační křivku 
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Tabulka 7. naměřené hodnoty absorbance roztoků při vlnové délce 690 nm, jejich průměr a interval 

spolehlivosti při použití mobilní soupravy 1.14752.0002. 

c ·10-4[g/l] A1 [-] A2 [-] A3 [-] A [-] R [-] CI 

0 0,064 0,062 0,063 0,063 0,002 0,003 

1,4996 0,163 0,184 0,186 0,178 0,163 0,030 

2,9998 0,386 0,366 0,357 0,369 0,386 0,038 

4,4986 0,540 0,566 0,552 0,553 0,540 0,034 

5,9980 0,699 0,675 0,692 0,689 0,699 0,031 

7,5005 0,890 0,869 0,900 0,886 0,890 0,040 

8,9991 1,011 0,986 0,983 0,993 1,011 0,037 

Tabulka 8. naměřené hodnoty absorbance roztoků při vlnové délce 690 nm, jejich průměr a interval 

spolehlivosti při použití mobilní soupravy 1.00683.0001. 

c ·10-2[g/l] A1 [-] A2 [-] A3 [-] A [-] R [-] CI 

0 0,065 0,07 0,069 0,068 0,005 0,007 

1,4996 0,358 0,375 0,373 0,369 0,017 0,022 

2,9998 0,65 0,642 0,666 0,653 0,024 0,031 

4,4986 0,936 0,918 0,941 0,932 0,023 0,030 

5,9980 1,241 1,284 1,266 1,264 0,043 0,056 

7,5005 1,588 1,626 1,639 1,618 0,051 0,067 

8,9991 1,84 1,818 1,788 1,815 0,025 0,032 

Interval spolehlivosti je interval, ve kterém se výsledek nachází z 95 %. Interval spolehlivosti 

se vypočítá jako součin rozdílu dvou krajních hodnot a tabelované hodnoty Kn, hodnota Kn je 

tabelovaná hodnota, liší se v počtu měření, v našem případě je rovna 1,304.  

Ukázka výpočtu intervalu spolehlivosti pro koncentraci 1,4996·10-4 g/l 

𝐶𝐼 = 0,178 ± 𝐾𝑛 ∙ 𝑅 = 0,178 ± 1,304 ∙ 0,023 = 0,178 ± 0,030 

 
Graf 3. kalibrační závislost při použití mobilní soupravy 1.14752.0002 
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Graf 4. kalibrační závislost při použití mobilní soupravy 1.00683.0001 

 

3.2.3.3.Ověření linearity kalibrační závislosti mobilní soupravy po provedení 

destilačního kroku 

Kvůli zjištění vlivu destilačního kroku při stanovování neznámého vzorku, a zda si kalibrační 

závislost uchová linearitu, byla kalibrační závislost změřena i po destilačním kroku. Postup 

stanovení byl následující: odpipetovat z připraveného roztoku chloridu amonného o známé 

koncentraci, připraveného v úvodní části optimalizace druhého kroku metodiky, 50 ml do 

destilační baňky. Přidat mírný nadbytek hydroxidu sodného o koncentraci 0,9276 mol/l 

zředěného na 50 ml, aby došlo k úplnému předestilování amoniaku. Směs zahřát a přivést 

k varu a destilovat do úplného vysušení roztoku. Také do uzavíratelné láhve, do které ústí 

chladič, byl přidán mírný nadbytek kyseliny chlorovodíkové o koncentraci 1,0338 mol/l 

zředěné na 100 ml, aby byl vývod chladiče úplně ponořený. Mírný nadbytek byl použit, aby 

veškerý předestilovaný amoniak zreagoval za vzniku amonné soli a nedošlo tak ke ztrátám. 

Množství použité kyseliny a hydroxidu se liší s koncentrací roztoku. 

Tabulka 9. teoretické hodnoty objemů kyseliny chlorovodíkové a hydroxidu sodného použitého pro 

destilaci pro danou koncentraci 

c [g/l] mnavážka [g] m [g] VNaOH [l] VHCl [l] 

1,4996 0,5727 0,2864 0,0058 0,0052 

2,9998 1,1456 0,5728 0,0115 0,0104 

4,4986 1,7180 0,8590 0,0173 0,0155 

5,9980 2,2906 1,1453 0,0231 0,0207 

7,5005 2,8644 1,4322 0,0289 0,0259 

8,9991 3,4367 1,7184 0,0346 0,0311 

Příklad výpočtu hmotnosti chloridu amonného ve vzorku pro koncentraci 1,4996 g/l: 

𝑚 =
𝑚𝑛𝑎𝑣áž𝑘𝑎

2
=

0,5727𝑔

2
= 0,2864 𝑔 
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Příklad výpočtu objemu hydroxidu potřebného k úplnému zreagování pro koncentraci 1,4996 

g/l: 

𝑉𝑁𝑎𝑂𝐻 =
𝑚𝑁𝐻4𝐶𝑙

𝑀𝑁𝐻4𝐶𝑙 ∙ 𝑐𝑁𝑎𝑂𝐻
=

0,2864𝑔

53,491𝑔/𝑚𝑜𝑙 ∙ 0,9276𝑚𝑜𝑙/𝑙
= 0,0058𝑙 

Příklad výpočtu objemu kyseliny potřebné po úplné zreagování amoniaku při koncentraci 

1,4996 g/l: 

𝑉𝑁𝑎𝑂𝐻 =
𝑚𝑁𝐻4𝐶𝑙

𝑀𝑁𝐻4𝐶𝑙 ∙ 𝑐𝑁𝑎𝑂𝐻
=

0,2864𝑔

53,491𝑔/𝑚𝑜𝑙 ∙ 1,0338𝑚𝑜𝑙/𝑙
= 0,0052𝑙 

Po destilačním kroku byly všechny vzorky převedeny do odměrných baněk (500 ml) a doplněny 

po rysku destilovanou vodou. Tím byl získán roztok s koncentrací 10x menší než původní 

roztok. Z těchto roztoků bylo odpipetováno vždy 5 ml do dalších odměrných baněk (50 ml), 

které byly doplněny po rysku destilovanou vodou, tímto krokem byl získán roztok s koncentrací 

100x menší než původní. Tento roztok už je možné stanovit spektrofotometricky pomocí 

mobilní soupravy 1.00683.0001. Z takto připravených roztoků bylo odpipetováno 0,5 ml 

pomocí mikropipety do odměrných baněk (50 ml), které byly doplněny po rysku destilovanou 

vodou. Tímto krokem byly získány roztoky s koncentrací 10000x menší než původní roztok. 

Takto připravené roztoky už je možné stanovit spektrofotometricky pomocí mobilní soupravy 

1.14752.0002. Byla změřena absorbance při vlnové délce 690 nm v 10 mm kyvetě všech 

připravených roztoků. Jako blank byla použita destilovaná voda. Každý roztok byl stanoven 3x 

aby byl vypočítán interval spolehlivosti.  

Tabulka 10. naměřené hodnoty absorbance roztoků při vlnové délce 690 nm, jejich průměr a interval 

spolehlivosti při použití mobilní soupravy 1.14752.0002. 

c ·10-4 [g/l] A1 [-] A2 [-] A3 [-] A [-] R [-] CI 

0 0,064 0,062 0,063 0,063 0,002 0,003 

1,4996 0,191 0,179 0,185 0,185 0,012 0,016 

2,9998 0,395 0,381 0,386 0,387 0,014 0,018 

4,4986 0,546 0,559 0,564 0,556 0,018 0,023 

5,9980 0,743 0,770 0,760 0,758 0,027 0,035 

7,5005 0,918 0,947 0,951 0,939 0,033 0,043 

8,9991 1,003 1,035 1,039 1,026 0,036 0,047 

Tabulka 11. naměřené hodnoty absorbance roztoků při vlnové délce 690 nm, jejich průměr a interval 

spolehlivosti při použití mobilní soupravy 1.00683.0001. 

c ·10-2[g/l] A1 [-] A2 [-] A3 [-] A [-] R [-] CI 

0 0,065 0,07 0,069 0,068 0,005 0,007 

1,4996 0,381 0,371 0,368 0,373 0,013 0,017 

2,9998 0,665 0,690 0,690 0,682 0,025 0,033 

4,4986 0,950 0,940 0,957 0,949 0,017 0,022 

5,9980 1,444 1,487 1,456 1,462 0,043 0,056 

7,5005 1,698 1,711 1,751 1,720 0,053 0,069 

8,9991 1,870 1,842 1,824 1,845 0,046 0,060 
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Výpočet intervalu spolehlivosti je stejný jako u ověření lineární závislosti kalibrační křivky 

před destilací. 

 
Graf 5. kalibrační závislost po destilaci při použití mobilní soupravy 1.14752.0002 

 

Graf 6. kalibrační závislost po destilaci při použití mobilní soupravy 1.00683.0001 

 

3.3. Použití vybrané metodiky při analýze odpadního produktu bioplynové 

stanice 

Byly analyzovány vzorky digestátu. Jak již bylo zmíněno, digestát je odpad z bioplynných 

stanic. Skládá se ze separátu (pevná složka) a fugátu (kapalná složka). Fugát je látka s vysokým 

obsahem živin ve formě dusíku, proto i digestát obsahuje amoniakální dusík. Samotný digestát 

je hnědá látka kašovité konzistence, která nepříjemně zapáchá. Byl stanovován obsah 

amoniakálního dusíku v celkem 4 vzorcích: KS, F1, F2 a F3. Každý vzorek měl trochu jinou 

konzistenci, konzistence digestátu závisí na materiálu, který je v bioplynové stanici 

zpracováván. Jak již bylo výše zmíněno, krok destilace byl vybrán pro selektivní separaci 

amoniakálního dusíku. Vzorky tímto krokem ztratili zákal. 

y = 0,1134x + 0,0489

R² = 0,993

0,0

0,2

0,4

0,6

0,8

1,0

1,2

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

A
[-

]

c ·10-4[g/l]

y = 0,2096x + 0,0708

R² = 0,9853

0,0

0,5

1,0

1,5

2,0

2,5

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

A
[-

]

c ·10-2[g/l]



33 

 

Obr. 9 Vzorky před a po destilaci 

 Příprava roztoku vzorku byla provedena 2 způsoby. První způsob byl na analytických vahách 

přesně navážit zhruba 10 g promíchaného vzorku a kvantitativně ho převést do odměrné baňky 

(500 ml). Odměrná baňka byla doplněna po rysku destilovanou vodou. Druhý způsoby byl na 

analytických vahách přesně navážit zhruba 10 g promíchaného vzorku, kvantitativně ho převést 

do uzavíratelné nádoby a doplnit po 100 ml destilovanou vodou. Tuto nádobu pak půl hodiny 

nechat míchat na míchačce. Po půl hodině přefiltrovat roztok pomocí Büchnerovy nálevky 

s filtračním papírem za sníženého tlaku. Filtrát kvantitativně převést do odměrné baňky  

(500 ml) a doplnit po rysku destilovanou vodou. Tím se oddělily pevné částice a roztok byl více 

homogenní oproti roztoku získanému prvním způsobem. Tento postup je upravená verze 

přípravy výluhu, kde je převeden veškerý dusík na amoniakální, z normy ČSN EN 15475 [36]. 

Takto připravené roztoky bylo potřeba předestilovat. Pro destilaci bylo použito 100 ml takto 

vytvořeného roztoku. Byla sestavena aparatura na destilaci. Vždy bylo přidáno 12 ml roztoku 

hydroxidu sodného o koncentraci 0,9276 mol/l doplněného do 50 ml destilovanou vodou. Do 

uzavíratelné baňky, do které ústil chladič, bylo přidáno 10 ml roztoku kyseliny chlorovodíkové 

o koncentraci 1,0338 mol/l a byla doplněna destilovanou vodou do 100 ml. Do roztoku vzorku 

v destilační baňce byl přidán roztok hydroxidu a baňka byla zahřívána. Destilace byla 

prováděna do úplného vypaření roztoku. Výsledný destilát byl převeden do odměrné baňky 

(500 ml) a doplněn destilovanou vodou po rysku. Tento roztok bylo možné stanovit mobilní 

soupravou 1.00683.0001. Poté bylo 0,5 ml roztoku převedeno pomocí mikropipety do odměrné 

baňky (50 ml) a doplněn po rysku destilovanou vodou. Tento roztok bylo možné stanovit 

spektrofotometricky pomocí mobilní soupravy 1.14752.0002. Postupy pro vybarvení roztoků 

jsou stejné jako u měření absorpčního spektra daných souprav. Jako blank byla použita 

destilovaná voda a absorbance byla měřena při vlnové délce 690 nm. Také byly změřeny 

koncentrace pomocí kalibrační závislosti obsažené ve spektrofotometru a výsledky byly 

porovnány. Celý postup přípravy roztoku s následnou destilací a stanovením 

spektrofotometricky byl pro každý vzorek a pro oba způsoby přípravy roztoku opakován 3x a 

byl vypočítán interval spolehlivosti. 
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3.3.1. Vzorek digestátu – KS 

Tento vzorek měl nejmenší podíl pevných částic. Proto ze všech vzorků nejvíce připomínal 

kapalinu. Díky tomuto faktu se s ním dalo manipulovat přeléváním. Měl hnědou barvu a 

nepříjemně zapáchal. 

 

Obr. 10 Vzorek KS 

Tabulka 12. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku a CI 

pro roztok vzorku KS připraveného prvním způsobem pomocí soupravy 1.14752.0002 

m  

[g] 

A  

[-] 

c ·10-4  

[g/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

c  

[mg/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

10,0111 0,280 2,0420 0,0510 0,51 0,26 0,0650 0,65 

10,0143 0,199 1,5524 0,0388 0,39 0,19 0,0475 0,47 

10,0355 0,221 1,6537 0,0413 0,41 0,21 0,0525 0,52 

průměr - 0,44 - 0,55 

CI - 0,16 - 0,23 

Tabulka 13. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku a CI 

pro roztok vzorku KS připraveného druhým způsobem pomocí soupravy 1.14752.0002 

m  

[g] 

A  

[-] 

c ·10-4  

[g/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

c  

[mg/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

10,0720 0,214 1,4559 0,0364 0,36 0,2 0,05 0,50 

10,3772 0,206 1,3895 0,0347 0,33 0,18 0,045 0,43 

10,2176 0,194 1,2831 0,0321 0,31 0,18 0,045 0,44 

průměr - 0,34 - 0,46 

CI - 0,06 - 0,08 
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Tabulka 14. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku a CI 

pro roztok vzorku KS připraveného druhým způsobem pomocí soupravy 1.00683.0001 

m  

[g] 

A  

[-] 

c ·10-2 

[g/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

c  

[mg/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

10,0720 0,436 1,7413 0,0435 0,43 19 0,0475 0,47 

10,3772 0,416 1,6468 0,0412 0,40 18 0,0450 0,43 

10,2176 0,428 1,7058 0,0426 0,42 19 0,0475 0,46 

průměr - 0,42 - 0,46 

CI - 0,05 - 0,05 

Ukázka výpočtu koncentrace z naměřené absorbance pro roztok vzorku KS připraveného 

prvním způsobem s použitím soupravy 1.14752.0002: 

Pro výpočet koncentrace byla použita rovnice kalibrační závislosti získaná při ověření 

kalibrační závislosti po kroku destilace pro danou soupravu. 

𝑐 =
𝐴 − 0,0489

0,1134
=

0,280 − 0,0489

0,1134
= 2,0420 ∙ 10−4𝑔/𝑙 

Ukázka výpočtu hmotnosti amoniakálního dusíku pro roztok vzorku KS připraveného prvním 

způsobem s použitím soupravy 1.14752.0002: 

Pro výpočet hmotnosti byla potřeba započítat i jednotlivé zředění roztoku. 

𝑚 =
𝑐 ∙ 100 ∙ 5

2
=

2,0420 ∙ 10−4𝑔/𝑙 ∙ 500

2
= 0,0510𝑔 

Výpočet hmotnosti amoniakálního dusíku z naměřené hodnoty koncentrace danou soupravou 

je stejný. 

Ukázka výpočtu koncentrace z naměřené absorbance pro roztok vzorku KS připraveného 

druhým způsobem s použitím soupravy 1.00683.0001: 

Pro výpočet koncentrace byla použita rovnice kalibrační závislosti získaná při ověření 

kalibrační závislosti po kroku destilace pro danou soupravu. 

𝑐 =
𝐴 − 0,0708

0,2096
=

0,436 − 0,0708

0,2096
= 1,7413 ∙ 10−2𝑔/𝑙 

Ukázka výpočtu hmotnosti amoniakálního dusíku pro roztok vzorku KS připraveného druhým 

způsobem s použitím soupravy 1.00683.0001: 

𝑚 =
𝑐 ∙ 5

2
=

1,7413 ∙ 10−2𝑔/𝑙 ∙ 5

2
= 0,0435𝑔 

Výpočet hmotnosti amoniakálního dusíku z naměřené hodnoty koncentrace danou soupravou 

je stejný. 

Ukázka výpočtu procentuálního zastoupení amoniakálního dusíku ve vzorku digestátu KS: 

𝑤 =
𝑚

𝑚𝑑𝑖𝑔𝑒𝑠𝑡á𝑡
∙ 100 =

0,0510𝑔

10,0111𝑔
∙ 100 = 0,51% 

Ukázka výpočtu intervalu spolehlivosti pro procentuální zastoupení amoniakálního dusíku ve 

vzorku digestátu KS: 

Interval spolehlivosti je rozmezí od průměru, ve kterém se z 95 % nachází výsledek. Rozmezí 

se vypočítá jako součin rozdílu dvou od sebe nejvzdálenějších hodnot a čísla 1,304. Číslo 1,304 

je tabelovaná hodnota pro zjištění intervalu spolehlivosti ze 3 hodnot. 

𝐶𝐼 = 0,55 ± 𝐾𝑛 ∙ 𝑅 = 0,5489 ± (0,65 − 0,47) ∙ 1,304 = 0,5489 ± 0,23 % 
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3.3.2. Vzorek digestátu – F1 

Vzorek F1 měl největší podíl pevných částic. Nedalo se ho přelévat, pouze pomocí lžičky 

přesouvat z nádoby do nádoby. Jednalo se o kašovitou směs s pevnými částicemi. Měl hnědou 

barvu a nepříjemně zapáchal. 

 
Obr. 11 Vzorek F1 

Tabulka 15. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku a CI 

pro roztok vzorku F1 připraveného prvním způsobem pomocí soupravy 1.14752.0002 

m  

[g] 

A  

[-] 

c ·10-4  

[g/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

c  

[mg/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

10,2773 0,119 1,0460 0,0262 0,25 0,11 0,0275 0,27 

9,9733 0,109 0,9616 0,0240 0,24 0,10 0,0250 0,25 

10,056 0,115 1,0123 0,0253 0,25 0,11 0,0275 0,27 

průměr - 0,25 - 0,26 

CI - 0,02 - 0,02 

Tabulka 16. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku a CI 

pro roztok vzorku F1 připraveného druhým způsobem pomocí soupravy 1.14752.0002 

m  

[g] 

A  

[-] 

c ·10-4  

[g/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

c  

[mg/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

9,9240 0,127 0,6851 0,0171 0,17 0,11 0,0275 0,28 

10,2419 0,151 0,8977 0,0224 0,22 0,13 0,0325 0,32 

10,1432 0,125 0,6718 0,0168 0,17 0,09 0,0225 0,22 

průměr - 0,19 - 0,27 

CI - 0,07 - 0,12 
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Tabulka 17. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku a CI 

pro roztok vzorku F1 připraveného druhým způsobem pomocí soupravy 1.00683.0001 

m  

[g] 

A  

[-] 

c ·10-2 

[g/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

c  

[mg/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

9,9240 0,286 1,0267 0,0257 0,26 12 0,0300 0,30 

10,2419 0,280 0,9971 0,0249 0,24 11 0,0275 0,27 

10,1432 0,276 0,9794 0,0245 0,24 11 0,0275 0,27 

průměr - 0,25 - 0,28 

CI - 0,02 - 0,04 

Výpočty koncentrací, hmotností, procentuálního zastoupení a intervalu spolehlivosti je stejný 

jako pro vzorek KS. 

3.3.3. Vzorek digestátu – F2 

Vzorek F2 obsahoval také pevné částice, ne však v takové míře jako vzorek F1. Manipulovat 

se s ním dalo pomocí lžičky. Měl kašovitou konzistenci. Měl hnědou barvu a nepříjemně 

zapáchal. 

 

Obr. 12 Vzorek F2 

Tabulka 18. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku a CI 

pro roztok vzorku F2 připraveného prvním způsobem pomocí soupravy 1.14752.0002 

m  

[g] 

A  

[-] 

c ·10-4  

[g/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

c  

[mg/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

10,0768 0,122 1,0798 0,0270 0,27 0,11 0,0275 0,27 

9,9944 0,132 1,1642 0,0291 0,29 0,12 0,0300 0,30 

10,0964 0,134 1,1811 0,0295 0,29 0,13 0,0325 0,32 

průměr - 0,28 - 0,30 

CI - 0,03 - 0,06 
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Tabulka 19. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku a CI 

pro roztok vzorku F2 připraveného druhým způsobem pomocí soupravy 1.14752.0002 

m  

[g] 

A  

[-] 

c ·10-4  

[g/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

c  

[mg/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

9,9311 0,146 0,8579 0,0214 0,22 0,12 0,0300 0,30 

10,2778 0,188 1,2300 0,0307 0,30 0,15 0,0375 0,36 

10,0931 0,164 1,0173 0,0254 0,25 0,14 0,0350 0,35 

průměr - 0,26 - 0,34 

CI - 0,11 - 0,08 

Tabulka 20. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku a CI 

pro roztok vzorku F2 připraveného druhým způsobem pomocí soupravy 1.00683.0001 

m  

[g] 

A  

[-] 

c ·10-2 

[g/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

c  

[mg/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

9,9311 0,301 1,0975 0,0274 0,28 13 0,0325 0,33 

10,2778 0,344 1,3042 0,0326 0,32 16 0,0400 0,39 

10,0931 0,312 1,1507 0,0288 0,29 13 0,0325 0,32 

průměr - 0,29 - 0,35 

CI - 0,05 - 0,09 

Výpočty koncentrací, hmotností, procentuálního zastoupení a intervalu spolehlivosti je stejný 

jako pro vzorek KS. 

3.3.4. Vzorek digestátu – F3 

Vzorek F3 obsahoval pevné částice ale v malé míře. Dalo se s ním manipulovat pomocí lžičky. 

Měl hnědou barvu a nepříjemně zapáchal. 

 

Obr. 13 Vzorek F3 
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Tabulka 21. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku a CI 

pro roztok vzorku F3 připraveného prvním způsobem pomocí soupravy 1.14752.0002 

m  

[g] 

A  

[-] 

c ·10-4  

[g/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

c  

[mg/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

10,0768 0,144 1,2655 0,0316 0,32 0,13 0,0325 0,32 

9,9944 0,151 1,3330 0,0333 0,34 0,14 0,0350 0,35 

10,0964 0,161 1,4174 0,0354 0,36 0,14 0,0350 0,35 

průměr - 0,34 - 0,34 

CI - 0,05 - 0,04 

 

Tabulka 22. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku a CI 

pro roztok vzorku F3 připraveného druhým způsobem pomocí soupravy 1.14752.0002 

m  

[g] 

A  

[-] 

c ·10-4  

[g/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

c  

[mg/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

10,8336 0,191 1,2566 0,0314 0,2900 0,17 0,0425 0,39 

10,2330 0,160 0,9775 0,0244 0,2388 0,14 0,035 0,34 

10,1666 0,152 0,9110 0,0228 0,2240 0,14 0,035 0,34 

průměr - 0,2509 - 0,36 

CI - 0,08599 - 0,07 

Tabulka 23. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku a CI 

pro roztok vzorku F3 připraveného druhým způsobem pomocí soupravy 1.00683.0001 

m  

[g] 

A  

[-] 

c ·10-2 

[g/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

c  

[mg/l] 

mN-NH4 

[g] 

w  

[%] 

10,8336 0,388 1,5110 0,0378 0,35 17 0,0425 0,39 

10,2330 0,326 1,2157 0,0304 0,30 14 0,035 0,34 

10,1666 0,321 1,1920 0,0298 0,29 14 0,035 0,34 

průměr - 0,31 - 0,36 

CI - 0,07 - 0,07 

Výpočty koncentrací, hmotností, procentuálního zastoupení a intervalu spolehlivosti je stejný 

jako pro vzorek KS. 
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4. VÝSLEDKY A DISKUZE 

4.1 Optimalizace destilačního kroku metodiky 

Při optimalizaci prvního kroku metodiky, tedy kroku destilace, bylo zjištěno, že se jedná o 

metodu, která je pro separaci amoniakálního dusíku vhodná, je selektivní a při vhodném 

laboratorním uspořádání nedochází ke ztrátám před další analýzou. Byly testovány dva způsoby 

destilace, prvním způsobem byla destilace po dobu 45 minut. Při tomto provedení bylo 

průměrně získáno 96,34 % amoniakálního dusíku. Druhým způsobem byla destilace do úplného 

vysušení roztoku. Při tomto způsobu bylo průměrně získáno 97,04 % amoniakálního dusíku. 

Proto byl pro následné stanovení používán druhý způsob, díky kterému docházelo k menším 

ztrátám, tedy větší účinnosti destilace. 

4.2 Ověření spektrofotometrického kroku 

Pro spektrofotometrický krok byly používány mobilní soupravy, pro které bylo potřeba ověřit, 

zda mobilní soupravy měří při vlnové délce s maximální absorbancí pro dosažení největší 

citlivosti a ověřit také linearitu kalibrační závislosti. Byly změřeny absorpční spektra obou 

souprav. V grafech můžeme vidět, že metoda opravdu měří pří vlnové délce s vysokou citlivostí, 

není to však vlnová délka s maximální absorbancí. Ta je pro mobilní soupravu 1.14752.0002 

rovna vlnové délce 694 nm, a pro mobilní soupravu 1.00683.0001 rovna vlnové délce 701 nm. 

Pro ověření linearity kalibrační závislosti byly vytvořeny roztoky o koncentraci 1,5 g/l; 3,0 g/l; 

4,5 g/l; 6,0 g/l; 7,5 g/l; 9,0 g/l amoniakálního dusíku. Pro tyto roztoky byla změřena absorbance 

před a po kroku destilace pro obě soupravy. Pro obě soupravy bylo zjištěno, že kalibrační 

závislost je opravdu lineární. Při porovnání kalibračních závislostí před a po destilaci bylo 

zjištěno, že po destilaci měly rovnice kalibrační závislosti obou souprav větší směrnici a to 

0,1134 a 0,2096 v porovnání se směrnicemi před destilací, které byly 0,1078 a 0,1988. Rozdíly 

nejspíše nastaly v ředění roztoků. 

4.3 Stanovení obsahu amoniakálního dusíku ve vzorcích digestátu 

Při stanovování množství amoniakálního dusíku ve vzorcích digestátu byly použity dva 

způsoby získání roztoku pro spektrofotometrickou analýzu. Oba způsoby získání roztoku byly 

následně ověřeny fotometrickým stanovením vybranou metodikou. Pro vzorky digestátu rostla 

homogenita následujícím způsobem F1<F2<F3<KS. Vzorek KS byl tedy nejvíce homogenní. 

S tímto trendem rostl i obsah amoniakálního dusíku, který pro vzorek F1 byl 0,27 %, pro vzorek 

F2 byl 0,32 %, pro vzorek F3 byl 0,35 % a pro vzorek KS byl 0,49 %. Hodnoty obsahu 

amoniakálního dusíku pro daný vzorek se lišily při různém způsobu stanovení, vzorky totiž 

byly stanoveny oběma soupravami, ale byla pro ně i změřená absorbance a pomocí změřené 

kalibrační závislosti byla vypočítaná koncentrace. Pro roztok vzorku F1 získaném druhým 

způsobem bylo pomocí soupravy 1.14752.0002 změřena koncentrace a následně vypočítáno 

procentuální zastoupení amoniakálního dusíku s intervalem spolehlivosti jako 0,27 ± 0,12 %. 

Přes změřenou absorbanci při vlnové délce 690 nm, pro stejnou soupravu a vypočítané 

koncentrace pomocí kalibrační závislosti vyšlo procentuální zastoupení amoniakálního dusíku 

0,19 ± 0,07 %. Hodnoty se liší o 0,08 %. Rozdíly nejspíše nastaly nepřesným zředěním roztoků, 

připravených pro kalibrační závislost, které vedlo ke kalibrační závislosti s nižší směrnicí. Pro 
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stejný vzorek s přípravou roztoku stejným způsobem byla změřena koncentrace a absorbance 

pomocí soupravy 1.00683.0001. Obsah amoniakálního dusíku získaného ze změřené 

koncentrace vyšel 0,28 ± 0,04 % a obsah amoniakálního dusíku získaný přes absorbanci a 

následný přepočet na koncentraci vyšel 0,25 ± 0,02 %. Použitím této soupravy se rozdíl 

procentuálního zastoupení amoniakálního dusíku snížil na skoro 0,03 %. Při porovnání 

mobilních souprav se hodnoty procentuálního zastoupení amoniakálního dusíku získaného přes 

změřenou koncentraci prakticky neliší. Naopak procentuální zastoupení amoniakálního dusíku 

získaného ze změřené absorbance se liší výrazněji a to o 0,06 %. Také byla změřena koncentrace 

a absorbance pomocí soupravy 1.14752.0002 pro roztoky připravené prvním způsobem. 

Následně byly hodnoty opět přepočítány na procentuální zastoupení amoniakálního dusíku. Pro 

vzorek F1 bylo přes změřenou koncentraci vypočítáno procentuální zastoupení amoniakálního 

dusíku jako 0,26 ± 0,02 a přes změřenou absorbanci jako 0,25 ± 0,02. Rozdíl mezi roztoky 

připravené prvním a druhým způsobem byl minimální, přesto roztoky připravené druhým 

způsobem měly větší obsah amoniakálního dusíku. To bylo nejspíše způsobeno tím, že roztoky 

připravené druhým způsobem byly lépe homogenizovány než roztoky připravené prvním 

způsobem. Pro ostatní vzorky byl pozorován podobný trend jako pro vzorek F1, jediným 

rozdílem byl vzorek KS, pro který při prvním způsobu přípravy vzorku vyšlo procentuální 

zastoupení amoniakální dusíku jako 0,55 ± 0,23 %, a pro roztok připravený druhým způsobem 

jako 0,46 ± 0,08 %. Vzorek KS byl už samotný docela homogenní a neobsahoval žádné pevné 

částice, proto způsob přípravy roztoků nehrál velkou roli. Podle výsledků v Tabulka 12 a Tabulka 

13 můžeme vidět, že samotné hodnoty procentuálního zastoupení se od sebe příliš neliší kromě 

hodnoty 0,65 %. Kvůli této hodnotě vyšel interval spolehlivosti ±0,23 %, při tomto měření 

nejspíše došlo k chybě při ředění, proto bez tohoto výsledku by se procentuální zastoupení 

amoniakálního dusíku rovnalo 0,50 %, což by více odpovídalo realitě. 
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5. ZÁVĚR 

Cílem této práce bylo navrhnout nejvhodnější metodiku stanovení amoniakálního dusíku 

v reálných matricích, především odpadních produktů bioplynové stanice. Návrh metodiky 

stanovení amoniakálního dusíku bral ohled na rychlost, laboratorní vybavení, citlivost, 

náročnost, a hlavně na matrici vzorku. Amoniakální dusík je možné stanovit mnoha způsoby, 

mezi ně patří chromatografie, elektrochemie, spektrofotometrie a volumetrie. Po porovnání 

veškerých možných metod stanovení byla navržena metodika pro stanovení amoniakálního 

dusíku. Tento návrh metodiky se skládal ze dvou po sobě jdoucích kroků. Prvním krokem byla 

destilace, tento krok je velice důležitý pro separaci amoniakálního dusíku ze složité matrice. 

Díky faktu, že amonné ionty za zvýšené teploty reagují s hydroxidem za vzniku amoniaku, je 

tato metoda selektivní vůči amonným iontům. Amoniak se jímá do kyseliny, kde vzniká opět 

amonná sůl. Po destilaci amoniakálního dusíku běžně následuje volumetrické stanovení 

nadbytku kyseliny v jímací baňce. Volumetrické stanovení má však vysokou mez 

stanovitelnosti. Proto bylo pro druhý krok metodiky vybráno spektrofotometrické stanovení. 

Tím se sníží mez stanovitelnosti, a dosáhneme větší přesnosti. Spektrofotometrické stanovení 

amoniakálního dusíku má však jednu velkou nevýhodu, a to je čas potřebný pro vybarvení 

roztoků s činidly před vlastním stanovením. Pomocí indolfenolové metody dochází 

k vybarvování vzorku obsahujícího amoniakální dusík, toto vybarvování trvá 1 hodinu. Také je 

potřeba vytvořit kalibrační závislost. Proto bylo jako druhý krok zvoleno spektrofotometrické 

stanovení pomocí mobilních souprav. Mobilní soupravy jsou svými výsledky porovnatelné 

s laboratorním stanovením. A díky kalibrační závislosti nahrané v metodách ve 

spektrofotometru můžeme výsledky získat rychleji a za produkce menšího množství 

chemického odpadu. Doba vybarvování se použitím mobilních souprav sníží na 10-15 minut. 

Soupravy obsahují veškeré potřebné látky pro vybarvení vzorku. 

V experimentální části bylo potřeba optimalizovat oba kroky metodiky a následně metodiku 

ověřit při analýze vzorků odpadů z bioplynové stanice. Při prvním kroku metodiky, tedy 

destilaci, byly vyzkoušeny 2 způsoby v závislosti na čase. Při prvním způsobu se destilovalo 

po dobu 45 minut. Při tomto způsobu bylo zjištěno, že průměrně 96,34 % amoniakálního dusíku 

se předestiluje. Při druhém způsobu bylo destilováno do úplného vysušení roztoku, a bylo 

zjištěno, že se průměrně 97,04 % amoniaku předestiluje. Z tohoto důvodu byl pro následné 

stanovení vzorku použit druhý způsob destilace. Pro spektrofotometrické stanovení pomocí 

mobilních souprav byla ověřena vlnová délka měření a linearita kalibrační závislosti. Pro 

ověření vlnové délky, při které soupravy měří, bylo změřeno absorpční spektrum obou souprav. 

Tímto způsobem byla zjištěna vlnová délka s maximální absorbancí. Obě mobilní soupravy 

měří při vlnové délce 690 nm. Z absorpčních spekter bylo zjištěno, že souprava 1.14752.0002 

má absorpční maximum při vlnové délce 694 nm. A souprava 1.00683.0001 má absorpční 

maximum při vlnové délce 701 nm. Soupravy jsou tedy nakalibrovány na vlnovou délku 

s vysokou absorbancí. Také byla ověřena linearita kalibrační závislosti pro obě soupravy a vliv 

prvního kroku metodiky, tedy vliv destilace na průběh kalibračních křivek. Kalibrační závislost 

vyšla ve všech případech lineární. Po destilačním kroku se směrnice kalibrační závislosti 

zvýšila u obou souprav a to z 0,1078 na 0,1134 a z 0,1988 na 0,2096.  

Návrh metodiky byl ověřen analýzou vzorků odpadů z bioplynové stanice, tedy digestátu. 

Samotné vzorky se od sebe lišily svojí homogenitou. Roztoky vzorků byly připraveny dvěma 
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způsoby a byly porovnány. Všechny vzorky digestátu obsahovaly od 0,26 po 0,45 %. Vzorky, 

které byly více homogenní měly větší obsah amoniakálního dusíku než ty, které byly méně 

homogenní. Také byly porovnány mobilní soupravy. Soupravy měří pro jiný rozsah 

koncentrací. Výsledky koncentrace však byly téměř stejné, například pro vzorek KS byly 

naměřeny přes soupravu 1.14752.0002 po započítání zředění koncentrace 20; 18; 18 mg/l.  Přes 

mobilní soupravu 1.00683.0001 byly změřeny koncentrace 19; 18; 19 mg/l. Díky získané 

kalibrační závislosti amoniakálního dusíku, změřené při vlnové délce 690 nm použitím 

mobilních souprav, bylo možné přes změřenou absorbanci vzorků přepočítat na koncentraci 

amoniakálního dusíku. Tyto dva způsoby získání koncentrace byly porovnány. Pro vzorek F2 

pomocí mobilní soupravy 1.14752.0002 byly naměřené koncentrace, po započítání zředění, 

rovny 12; 15; 14 mg/l a koncentrace vypočítané přes absorbanci byly 0,09; 0,12; 0,10 mg/l. 

Můžeme vidět, že koncentrace naměřené pomocí soupravy vycházely vyšší než vypočítané, 

protože připravené kalibrační závislosti mohly být vlivem zředění, které mohlo být nepřesné, 

s nižší hodnotou směrnice. Výsledky koncentrace, které byly změřeny pomocí mobilní 

soupravy pracují s kalibrační závislostí vytvořenou pro dané měření, proto byly výsledky 

koncentrace změřeny tímto způsobem správné. Stejný trend byl pozorován i pro soupravu 

1.00683.0001. Výsledné hodnoty procentuálního zastoupení amoniakálního dusíku v daných 

vzorcích byly vypočítány průměrem hodnot získaných pomocí naměřené koncentrace. Pro 

vzorek KS bylo stanoveno procentuální zastoupení amoniakálního dusíku jako 0,49 %, pro 

vzorek F1 jako 0,27 %, pro vzorek F2 jako 0,32 % a pro vzorek F3 jako 0,35 %. 

Návrh metodiky, který byl zvolen s ohledem na laboratorní instrumentaci, rychlost, náročnost 

a citlivost, splnil očekávání. Destilační krok perfektně separuje amoniak ze složité matrice 

s minimálními ztrátami. A pomocí spektrofotometrického stanovení přes mobilní soupravy, 

zvolenými pro větší citlivost a snížení meze detekce, jsme schopni rychle, přesně a správně 

stanovit koncentraci amoniakálního dusíku. Při ověření metodiky bylo zjištěno, že metoda je 

vhodná pro stanovení množství amoniakálního dusíku z odpadních produktů bioplynové 

stanice. 
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7. SEZNAM OBRÁZKŮ A TABULEK 

Obr. 1 Fázový diagram amoniaku [4] 

Obr. 2 Schéma Haber-Boschova procesu [10] 

Obr. 3 Hlavní komponenty jednostupňové zemědělské bioplynové stanice [28] 

Obr. 4 Destilační aparatura pro stanovení amoniakálního dusíku volumetricky [36] 

Obr. 5 Vzorce indofenolu a salicylátu 

Obr. 6 Spectroquant® Prove 300 [55] 

Obr. 7 Destilační baňka po destilaci do sucha 

Obr. 8 Roztoky použité pro kalibrační křivku 

Obr. 9 Vzorky před a po destilaci 

Obr. 10 Vzorek KS 

Obr. 11 Vzorek F1 

Obr. 12 Vzorek F2 

Obr. 13 Vzorek F3 

Tabulka 1. meze detekce, meze stanovitelnosti, instrumentace a orientační doba analýzy pro 

jednotlivé metody stanovení amoniakálního dusíku (bez doby nutné na standardizace a 

kalibrace)[49; 50; 51; 52] 

Tabulka 2. spotřeby hydroxidu sodného, průměrná spotřeba a koncentrace 

Tabulka 3. spotřeby kyseliny chlorovodíkové, průměrná spotřeba a koncentrace 

Tabulka 4. navážky chloridu amonného, spotřeby hydroxidu sodného a výsledná procentuální 

výtěžnost amoniaku 

Tabulka 5. navážky chloridu amonného, spotřeby hydroxidu sodného a výsledná procentuální 

výtěžnost amoniaku 

Tabulka 6. teoretické hodnoty navážky, reálné navážky chloridu amonného pro dané 

koncentrace a přesné koncentrace amoniakálního dusíku 

Tabulka 7. naměřené hodnoty absorbance roztoků při vlnové délce 690 nm, jejich průměr a 

interval spolehlivosti při použití mobilní soupravy 1.14752.0002. 

Tabulka 8. naměřené hodnoty absorbance roztoků při vlnové délce 690 nm, jejich průměr a 

interval spolehlivosti při použití mobilní soupravy 1.00683.0001. 
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Tabulka 9. teoretické hodnoty objemů kyseliny chlorovodíkové a hydroxidu sodného použitého 

pro destilaci pro danou koncentraci 

Tabulka 10. naměřené hodnoty absorbance roztoků při vlnové délce 690 nm, jejich průměr a 

interval spolehlivosti při použití mobilní soupravy 1.14752.0002. 

Tabulka 11. naměřené hodnoty absorbance roztoků při vlnové délce 690 nm, jejich průměr a 

interval spolehlivosti při použití mobilní soupravy 1.00683.0001. 

Tabulka 12. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku 

a CI pro roztok vzorku KS připraveného prvním způsobem pomocí soupravy 1.14752.0002 

Tabulka 13. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku 

a CI pro roztok vzorku KS připraveného druhým způsobem pomocí soupravy 1.14752.0002 

Tabulka 14. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku 

a CI pro roztok vzorku KS připraveného druhým způsobem pomocí soupravy 1.00683.0001 

Tabulka 15. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku 

a CI pro roztok vzorku F1 připraveného prvním způsobem pomocí soupravy 1.14752.0002 

Tabulka 16. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku 

a CI pro roztok vzorku F1 připraveného druhým způsobem pomocí soupravy 1.14752.0002 

Tabulka 17. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku 

a CI pro roztok vzorku F1 připraveného druhým způsobem pomocí soupravy 1.00683.0001 

Tabulka 18. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku 

a CI pro roztok vzorku F2 připraveného prvním způsobem pomocí soupravy 1.14752.0002 

Tabulka 19. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku 

a CI pro roztok vzorku F2 připraveného druhým způsobem pomocí soupravy 1.14752.0002 

Tabulka 20. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku 

a CI pro roztok vzorku F2 připraveného druhým způsobem pomocí soupravy 1.00683.0001 

Tabulka 21. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku 

a CI pro roztok vzorku F3 připraveného prvním způsobem pomocí soupravy 1.14752.0002 

Tabulka 22. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku 

a CI pro roztok vzorku F3 připraveného druhým způsobem pomocí soupravy 1.14752.0002 

Tabulka 23. naměřené hodnoty A a c, vypočítané procentuální zastoupení amoniakálního dusíku 

a CI pro roztok vzorku F3 připraveného druhým způsobem pomocí soupravy 1.00683.0001 

 


